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LỜI NÓI ĐẦU 


Để đáp ứng được những yêu cầu trong việc điều 
chế và sử dụng các hóa chất tính khiết, phục vụ 
trong các lĩnh vực khác nhau của khoa học và đời 
sống. 

Trong những năm gần đây nhiều bạn đọc đã đề 
nghị xuất bẩn cuốn sách này nhằm phục vụ những 
nhu cầu ngày một tăng về điều chế và sử dụng hóa 
chất tính khiết hiện nay.Sách xuất bản do một tập 
thể các cán bộ giảng dạy Bộ môn hóa vô cơ, khoa hóa, 
trường đại học Tổng hợp dịch và biên soạn. 

Theo yêu câu của đông đão bạn đọc, xuất bản tuy 
có cố gắng nhưng chắc không tránh khỏi những thiếu 
sót. Nhà xuất bản và những người dịch mong nhận 
được những nhận xết qúi báu của bạn đọc. 
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KÍ HIỆU NHỮNG CHỮ VIẾT TẮT 


TC — Tiêu chuẩn 

TCQG —- Tiêu chuẩn quốc gia 

ĐKKT - Điều kiện kỹ thuật 

ĐKKTLK - Điều kiện kỹ thuật về công nghệ luyện kim 

ĐKKTLKM - Điều kiện kỹ thuật của bộ luyện kim màu 

ĐKKTTT - Điều kiện kỹ thuật tạm thời 

BĐD hay HĐDUCH -— Ủy ban đại diện nhân dân hay Hội 
đồng dân ủy về công nghiệp hóa chất 

BHC -- Bộ công nghiệp hóa chất 

TU - Cục trung ương về thuốc thử tinh khiết của Bộ công 

nghiệp hóa chất 
VTT - Viện nghiên cứu thuốc thử toàn Liên bang 
TC TCHC - Tiêu chuẩn Tổng cục công nghiệp hóa chất cơ 
bản Bộ công nghiệp hóa chất 

TLPT - Trọng lượng phân tử 

TLNT - Trọng lượng nguyên tử 

TT — Tính số tan 

T chảy — Nhiệt độ chảy 

T hủy - Nhiệt độ phân hủy 

T sôi — Nhiệt độ sôi 

t.] riêng — trọng lượng riêng 

t.tích — thể tích 

t.k — tinh khiết 

t.k.p.t - tỉnh khiết phân tích 

t.k.'h.h — tỉnh khiết hóa học 
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THUỐC THỬ HÓA HỌC VÀ CÁCH TINH CHẾ CHÚNG 


Trong mấy chục năm gần đây, hóa học đạt được những thành 
tựu cực kỳ vĩ đại và trong lĩnh vực các chất tính khiết những 
tiến bộ kỹ thuật cũng không kém phần to lớn. Chính khái niệm 
vẻ chất tỉnh khiết (nhất là về chất tỉnh khiết hóa học) trong 
vòng 30 ~ 40 năm nay đã hoàn toàn bị thay đổi, nhu cầu về 
những thuốc thử dùng vào mục đích thí nghiệm ngày một tăng. 
Một lĩnh vực mới của hóa học đã được hình thành để nghiên cứu 
các chất đặc biệt tính khiết và siêu tỉnh khiết. 

Nếu như trước đây 30 năm, những mẫu thuốc thứ tốt nhất 
chứa không ít hơn 1.10 '% tạp chất gồm nhiều nguyên tố, thì 
hiện nay người ta đã sản xuất được những chất siêu tính khiết 
chỉ chứa những tạp chất cá biệt với lượng không vượt quá 1103 
~ 1.1%. 

Đáng chú ý là khi sản xuất các chất tính khiết, người ta 
thường có thể dễ dàng hạ thấp hàm lượng tạp chất từ 0,1-1% 
đến vài phần vạn. Nhưng việc tinh chế tiếp tục là vấn đề cực kỳ 
phức tạp và tốn nhiều công sức. Việc hạ thấp xuống một phần 
hàm lượng của một tạp chất nào đó, bắt đầu từ 10” 3% đòi hỏi 
phải áp dụng những phương pháp tình chế đặc biệt. 

Khi làm việc với các sản phẩm đặc biệt tính khiết chứa 
khoảng 10 5% tạp chất và thấp hơn, thì khó khăn tăng lên gấp 
bội. Việc sản xuất các sản phẩm này đồi hỏi phải có những gian 
phòng được trang trí đặc biệt, không khí phải được lọc sạch cẩn 
thận, hoàn toàn không được có mặt những vật dụng bằng kim 
loại, mà phải sử dụng những dụng cụ bằng chất dẻo loại đặc 
biệt. Tuyệt đối không được dùng nước cất (thậm chí nước đã cất 
hai đến ba lần), chỉ được dùng nước đã được tỉnh chế lại bằng 
ionit. Ngoài ra phải tuân thủ những biện pháp nghiêm ngặt 
nhất để tránh những chất bẩn từ tay hoặc quần áo của công 
nhân rơi vào. Muốn vậy phải dùng quân áo đặc biệt bằng vải 
tổng hợp (không cho tuyết), giầy đặc biệt và găng cao su. 

Khi làm việc với các thuốc thử phải luôn nhớ rằng để giảm 
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được hàm lượng tap chat xưởng du chỉ một bác, thì gia thanh 
tăng lên rất nhiều ttheu cáp số nhàn? Vì vậy đôi với công việc ít 
quan trọng không nên sư dụng các chất có độ tính khiết cao. 

Theo qui định hiện này ở Liên Xó thì các thuộc thư được chia 
các hạng “tỉnh khiết " .#), “tỉnh khiết phân tích” //.k.p./. "tỉnh 
khiết hóa học” /.È.h.h), "tình khiết đặc biệt” ,k.đ.b/, hạng sau 
cùng đôi khi lại chia ra một số phân hạng nữa. : 

Các thuốc thử hạng “tỉnh khiết" được dùng trong nhiều thí 
nghiệm khác nhau, với mục đích học tập cũng như sản xuất. 

Các thuốc thử “tỉnh khiết phân tích", như bản thân tên gọi 
của chúng, được dùng vào những thí nghiệm phân tích đòi hỏi độ 
chính xác cao. Hàm lượng tạp chất trong các chất f&.p.:. rất 
nhỏ, đến mức không thể gây ra được những sai số đáng kể đối 
với các kết quả phân tích. Các thuốc thử này hoàn toàn có thể 
được sử dụng trong công tác nghiên cứu khoa học, 

Cuối cùng, các thuốc thứ hạng “tinh khiết hóa học” được dùng 
đối với những nghiên cứu khoa học quan trọng, chúng còn được 
sử dụng trong các phòng thí nghiệm phân tích để làm chất xác 
định độ chuẩn của dung dịch. 

Ba hạng này bao gồm mọi thuốc thử có công dụng chung. Các 
chất có độ tinh khiết cao hơn (“độ tính khiết đặc biệt”) chỉ được 
dùng vào mục đích riêng, khi mà ngay cả một vài phần trăm 
triệu tạp chất cũng hoàn toàn không được phép. Nơi sử dụng chủ 
yếu các chất này là công nghiệp các vật liệu bán dẫn, điện tử 
hoặc vô tuyến, điện tử học lượng tử. Việc sử dụng các chất đắt 
tiên có độ tỉnh khiết đặc biệt để thực hiện những thí nghiệm 
khoa học và phân tích thông thường là điều vô nghia và hàon 
toàn không nên làm. 

Các chất có độ tỉnh khiết đặc biệt được chia làm ba loại. Loại 
A được thành các phân loại AI (hàm lượng chất chính 99,9%) và 
A2” (99,99% chất chính). Theo hàm lượng chất chính người ta 
phân biệt các phân loại B3, B4, B5 và B6. Cuối cùng, các chất 


TT—-':———~-————————-S__.-„ ___.. _. 


' ' Chữ số sau chữ A cho biết số con số chín sau đầu phẩy. 
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siêu tỉnh khiết tạo thành loại Của, loại này chia ra các phân 
loại C7 - C10. 

Đề phân biệt các phân loại của chất có độ tỉnh khiết đặc biệt 
người ta dựa vào nhàn. Trên lọ đựng hóa chất thuộc mỗi phân 
loại có dán một nhãn màu đặc biệt. 


Hàm lượng 
tạp chất, % 
1 


Còn có những cách khác để phân loại các chất có độ tỉnh khiết 
đặế biệt. Chẳng hạn, trong viện nghiên cứu các thuốc thử hóa học 
và các chất tỉnh khiết đặc biệt (IREA), người ta đề nghị độ tỉnh 
khiết của thành phẩm dựa theo hàm lượng tổng cộng số các tạp 
chất vi lượng. Ví dụ, đối với SiO; hạng tính khiết đặc biệt người 
ta xác định được mười tạp chất (AI, B, Ca, Mg, Na, P, Ti, Sn, Pb) 
và hàm lượng tổng cộng của chúng không vượt quá 1.10 ”%. Đối 
với thành phẩm này phải ghi ký hiệu “&đ.b. 107%”. Để đóng 
gói các thành phẩm có độ tỉnh khiết cao hoàn toàn không được 
dùng chai lọ thủy tính, vì chúng là nguồn gây ra các chất bẩn. Bởi 
vậy người ta thường dùng các chai lọ bằng polyetlen, tốt hơn nữa 
nên dùng các chai lọ bằng teflon (chất đẻo -4). 

Mặt hàng các chất tỉnh khiết đưa ra trong sách này được 
dùng cho các phòng thí nghiệm hóa học thông thường. Bởi vậy ở 
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đây không đưa ra phương pháp điều chế các chất eẻ độ tính 
khiết đặc biệt, trừ những trường hợp mức độ tỉnh khiết cao đè 
đạt được bằng các thủ thuật đơn giản. 

Dưới đây đưa ra một tổng quan ngắn gọn về phương pháp 
tính chế dùng cho việc sản xuất hiện đại các thuốc thứ. 


Sự kết tỉnh lại 


Chiếm vị trí hàng đầu trong tất cả các phương pháp tinh chế 
các muối, các chất điện ly rắn khác và các hợp chất hữu cơ là sự 
tính chế lại. Sở di thế, vì quá trình kết tỉnh lại đơn giản và có 
hiệu quả (trong mọi trường hợp, khi tỉnh chế khô). 

Lợi dụng sự tăng độ tan của muối khi đun nóng, có thể thu 
được dung dịch bão hòa ở nhiệt độ sôi, lọc dung dịch để loại các 
tạp chất cơ học, rồi làm lạnh thì dung dịch chỉ trở nên quá bão 
hòa đối với chất chính, trong khi đó các muối - tp chất có mặt 
với hàm lượng một vài phần trăm sẽ ở lại trorg ::ước cái. Đó là 
sơ đỗ cơ sở của quá trình kết tỉnh lại. 

Trên thực tế việc tiến hành kết tinh lại phức tạp hơn nhiều, 
vì đi kèm với nó còn có quá trình kết nối khác làm giảm đáng 
kế độ hiệu quả của việc tỉnh chế khi kết tỉnh. Chẳng hạn, các 
ion hoặc phân tử tạp chất có thể bị lôi kéo bởi các tỉnh thể được 
tạo thành của chất chính (sự hấp lưu, sự bao thể), Cũng không 
thể tránh được sự hấp phụ ít nhiều các ion tạp chất trên bể mặt 
của các tinh thể, mặc dù vai trò hấp phụ không lớn lắm khi tạo 
thành các tỉnh thể lớn, có bể mặt riêng nhỏ. Sự tạo thành. các 
dung dịch rắn (tính đồng hình) có thể xảy ra khi kích thước của 
các ion chất chính và các ion tạp chất không chênh nhau quá 
10-15% và cả hai chất đều được kết tỉnh trong một hệ đồng 
nhất. Khi đó trong quá trình lớn lên của các tỉnh thể một phần 
của các ion của muối chính có thể bị thay thế bới các ion tạp 
chất. Cũng có thể xảy ra sự hút các ion lạ có kích thước bất kỳ 
do sự lớn lên của tỉnh thể xung quanh các ion bị hấp phụ. Vì các 
ion này không đi vào dung dịch rắn, nên chúng là những lỗ 
khuyết của mạng tỉnh thể. 


- 
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Hoàn toàn 4ê hiểu là về nguyên tắc không thể dùng phép kết 
tỉnh lại để tách riêng các chất đồng hình. Đôi khi, trong những 
trường hợp này phải sử dụng đến các biện pháp đặc biệt. Chẳng 
hạn, khi tỉnh chế phèn nhôm amoni dùng để chế tạo các rubi 
laze thì không thể dùng cách kết tình lại để loại tạp chất Ee”", 
vì phèn nhôm amoni và phèn sắt amoni đồng hình với nhau. Ở 
pH = 2, hệ số tinh chế ”` không vượt quá 10. những nếu khi khử 
Ee°* đến Fe”", thì sẽ mất tính đồng hình và hệ số tình chế đạt 
đến 100. 

Hiệu quả của việc tỉnh chế chất bằng cách kết tính lại còn phụ 
thuộc vào độ tan của nó. Khi độ tan của chất năm trong giới hạn 
5-30%, thì sự tỉnh chế xảy ra hoàn toàn hơn nhiều so với khi độ 
tan nằm trong giới hạn 75-85%. Từ đây có thể thấy rằng, sự kết 
tỉnh lại sẽ không có lợi khi tỉnh chế các chất rất dễ tan. 

Sự hấp phụ, sự hình thành dung dịch rắn và sự lôi kéo các 
ion được gọi chung bằng một danh từ là “sự cộng kết”. Tuy sự 
cộng kết có ảnh hưởng xấu đến việc tỉnh chế chất bằng cách kết 
tỉnh lại, nhưng ở những điều kiện khác nó lại là biện pháp có 
hiệu quả để loại những lượng nhỏ tạp chất (xem I mục “Sự hếp 
phụ” và “Sự kết tủa hóa học”). 

Trong nhiều trường hợp có thể lặp lại nhiều lần quá trình kết 
tinh lại. Điều đó phụ thuộc vào hệ số phân bố, hệ số này chỉ sự 
phân bố tạp chất giữa các tĩnh thể và dung dịch. 

K=, 
N; 

N là phần moi tạp chất ở tướng rắn (r) hoặc tướng lỏng (). 
Hệ số này càng nhỏ, thì sự tỉnh chế kết tỉnh một lần càng hoàn 
toàn (vì tạp chất còn lại trong dung dịch nhiều hơn). Có thể tiến 
hành kết tinh nhiều lần hoặc bằng cách lặp lại quá trình (kết 
tình phân đoạn) boặc dưới dạng một quá trình nhiều nấc 


“PHệ số tỉnh chế là tỉ số hàm lượng lạp chất trong sản phẩm chưa tinh chế 
và hàm lượng tạp chất trạng thành phần sau khi tỉnh chế. 
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(phương pháp cột kêt tình). Sự nóng chay vùng sẽ xet ơ phần 
dưới đây là một cách kết tĩnh lại nhiều nấc. 


Sự kết tủa hóa học 


Một trong những phương pháp đơn giản nhất để tách riêng 
các chất, nhất là để tính chế các thuốc thử, là chuyển tạp chât 
(hoặc chất chính) thành kết tủa. Điều đó có thể thực hiện được, 
nếu khi tác đụng với một thuốc thử thích hợp thì cấu tử bị tách 
ra của hôn hợp có thể tạo được hợp chất ít tan, ví dụ để tách tạp 
chất Fe" trong NH,CIl người ta cho tác dụng với NHẠOH: 

Fe” + 8NH,OH —> Fe; + (OH)¿Í + 3NH! 

Người ta thường gặp những tập hợp các ion, mà mỗi một trong 
số chúng có thể phản ứng với thuốc thử (chất làm kết tủa) để cho 
những chất ít tan. Trong trường hợp này cẩn phải lợi dụng sự 
khác nhau về tích số tan (TT) để tạo nên những điều kiện, ở đó 
các chất điện ly có độ tan lớn nhất (giá trị TT lớn nhất) sẽ ở lại 
trong dung dịch. Chẳng hạn, muốn tách tạp chất Ba”' trong các 
số muối Sr”" thì chỉ cần thêm một lượng nhỏ HạSO, vào dung dịch 
muối cần tỉnh chế. Nếu chú ý đến TTBaSO, = 0,87.10ˆ!2 còn 
TTSr8O = 2,8.10”, thì rõ ràng là BaSO, ít tan hơn sẽ kết tủa 
trước tiên và chỉ sau khi đã tách nó hầu như hoàn toàn ra rồi thì 
Hạ5O, còn lại mới kết tủa một lượng nào đó Sr?* dưới dạng 
3rSO,. 

Thông thường, người ta sử dụng các tướng rắn để tách các tạp 
chất dưới dạng kết tủa. Ví dụ, để loại tạp chất FeŸ' trong ZnSO, 
agười ta dùng kiểm để kết tủa hỗn hợp Zn(OH); và Fe(OH); 
trong một lượng nhỏ dung địch, rửa kết tủa bằng nước, rồi 
chuyển nó vào dung dịch cần tính chế. Độ tan của Zn(OH); và 
Fe(OH); khác nhau nhiều (TTZn(OHZn(OH)2y = 7,110! TT 
Fe(OHFe(OH)3 t = 3,2.10 ””), vì vậy kết tủa Zn(OH); tan nhiều 
hơn sẽ kết tủa Fe”" từ dung dịch đưới dạng Fe(OHI);: 

32Zn(OH); + 2FeŸ' -› 2Fe(OH);L + 3Zn°*' 
Quá trình này được thực tế tiến hành đến cùng, điều này 
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thấy rò từ giá trị hằng số cân bằng ' 
1 - HC: 
ca ¬ã “n(OH), - @.1-19 Hội d3§'> sợt 
2Fe(OH), (3.2.10 ”) 

Rất quan trọng còn là những phương pháp tách riêng hai 
chât. Các phương pháp này dựa trên việc kết tủa một chất khi 
liên kết đồng thời chất kia vào phức chất tan và bên. 

Sự phụ thuộc tính chất của kết tủa vào các điều kiện kết tua 
để điều chế các chất tỉnh khiết đã được V.A.Xôcơn, A.V.Brômbee 
và các cộng tác viện nghiên cứu. 

Hiện nay càng ngày càng sử dụng rộng rãi các chất làm kết 
tủa hữu cơ, nhờ chúng mà việc tỉnh chẽ để loại các tạp chất sẽ 
tốt hơn, ví dụ kết tủa bằng cupferon hoặc vô cơ: nghĩa là những 
chất mà khi kết tủa chúng thì sẽ đồng thời cộng kết các tạp 
chất cân loại. Nhờ phương pháp này mà mức độ tinh chế sẽ đạt 
được rất cao, mức độ này không đạt được khi kết túa bình 
thường. Chẳng hạn, để tinh chế thật sạch dung dịch ZnSO, khỏi 
tạp chất As v.v... người ta thêm Fe;(SO,); vào, sau đó thêm bột 
nhão ZnCO;. Fe(OH);, kết tủa xuống sẽ hấp phụ các tạp chất As, 
P và Sb từ dung dịch. 


Các phản ứng chuyển vận 


Phương pháp này được sử dụng rộng rãi để điều chế các tỉnh 
khiết đặc biệt dùng trong kỹ thuật bán dẫn và điện tử học vô 
tuyến nguyên tắc của nó là chất rắn hoặc chất lỏng A cần tỉnh 
chế khi cho tác dụng theo phản ứng thuận nghịch với chất khí B 
sẽ tạo thành sản phẩm khí Của, chất Của được chuyển (chuyên 
vận) sang một bộ phận khác của hệ, ở đó do thay đổi điều kiện 
nên nó bị phân hủy giải phóng lại chất A tinh khiết: 


Arlam + Bậi¿ bat Cụ; 


_' Các phép tính toán này mang tính chất ang chừng. vì đổi với các dung 
dịch muối đậm đặc thì phải thay nồng độ trong các biểu thức tch số tan 
bằng hoạt độ. 
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Một ví dụ cổ điển về phản ứng chuyển vận là tỉnh chế niken 
kim loại qua cacbonyl của nó (phương pháp Mônđơ). Dùng 
cacbon oxyt xử lý bột niken ở 45 - 50”. 


Ni+ 4CO NiICO%» 

Nứ(CO" ở dạng khí được chuyển sang một bộ phận khác của 
thiết bị phản ứng, ở đó nó bị phân hủy ở 180 — 2002 cho niken 
tỉnh khiết, còn CO lại được chuyển trở lại cho quá trình. 

Phương pháp các phản ứng chuyến vận được áp dụng để điều chế 
các đơn chất cũng như hợp chất tình khiết. Đề làm tác nhân 
chuyển vận thường người ta dùng các halogen, hydrohalogenua, hơi 
nước, oxy, hydro v.v... Ví dụ, khi điều chế Ni, Cu, Fe, Cr, Si, Ti, Hf, 
Thuốc, V, Nb, Ta và U tỉnh khiết đặc biệt người ta dùng iot. 

Hướng chuyển vận (từ vùng có nhiệt độ thấp sang vùng có 
nhiệt độ cao hoặc ngược lại) được quyết định bởi các tính chất 
nhiệt động (bởi đấu của hiệu ứng nhiệt). Ở các phản ứng phát 
nhiệt chất được chuyển vận sang vùng nóng hơn, như ở ví dụ 
tỉnh chế Ni đã nêu ở trên. 

Phương pháp các phản ứng chuyển vận rất thuận lợi cho việc 
tỉnh chế để loại những nguyên tố khác về ính chất hóa học với 
nguyên tố chính. Nó ít thuận lợi cho việc tinh chế các nguyên tố 
tương tự nhau. Úu điểm của các phản ứng chuyển vận là có thể 
tiến hành mọi động tác trong các điểu kiện vô trùng, vì các 
phản ứng này xảy ra trong một thể tích kín và không cần những 
lượng thuốc thử lớn. 


Sự chưng cất và tỉnh chất 


Cơ sở của sự tinh chế các chất bằng cách chưng cất là khi cho 
bay hơi hỗn bợp các chất lỏng thì hơi thu được thường có thành 
phần khác, chất dễ sôi ra khỏi hỗn hợp. Vì vậy có thể đuổi được 
tạp chất và giữ được tạp chất khó sôi trong thiết bị chưng cất. 
Thường thường người ta gặp những hệ mà khi chưng cất chúng 
thì tất cả các cấu tử đều bay ra với tỉ lệ không đổi (hỗn hợp 
đẳng phí). Trong trường hợp này, sự tách riêng rẽ không xảy ra 
_ và không thể tinh chế bằng cách chưng cất. Có thể lấy các dung 
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dịch nước HCI (20,24%). HC] và rượu ctylic (95,5% C;H:OH) làm 
ví dụ về các hỗn hợp đẳng phí. 

Để điều chế các chất tinh khiết (đặc biệt khi muốn tỉnh chế 
triệt để), thay cho sự chưng cất đơn giản người ta thường ưu tiên 
áp dụng sự tỉnh cất nghĩa là quá trình trong xảy ra sự kết hợp 
tự động các quá trình chưng cất và ngưng tụ. 

Không đi sâu vào lý thuyết của sự tinh cất, ở đây chúng ta 
chỉ muốn nói rằng trong cột tinh cất hơi gặp những phân đoạn 
khác nhau của phần ngưng, khí lỏng, còn một phần cấu tử dễ 
bay hơi sẽ chuyển từ lỏng sang hơi. Khi đi qua nhiều “đĩa” của 
cột tỉnh cất, hơi sẽ giàu cấu tử dễ bay hơi, đến mức khi đi ra 
khỏi cột thì hơi thực tế chỉ chứa cấu tử đó (hoặc chỉ chứa hỗn 
hợp đằng phí). Mức độ tách riêng phụ thuộc vào chỗ hơi nghèo 
tạp chất đến mức nào so với tướng lỏng. Phép tính toán chỉ ra 
rằng, ở các cột tinh chất hiện đại trong phòng thí nghiệm với 
chiều cao 1-2 một có thể thực hiện phép tỉnh chế đến 10” lần 
(hoặc nhiều hơn) trong chất lồng 10%. Điều đó giải thích tại sao 
lại sử dụng rộng rãi sự chưng cất và tỉnh cất trong việc sản xuất 
các chất tỉnh khiết. Sự tính cất không chỉ được áp dụng để tinh 
chế các thành phẩm lỏng. Người ta còn áp dụng rộng rãi phép 
tính cất để tách riêng các khí nén (oxy, nitơ, các khí trơ v.v...). 

Trong những năm gần đây, nhờ phép tỉnh cất người ta đã 
tinh chế được nhiều chất rắn tương đối dễ bay hơi. Đạ tình chế 
thành công nhôm clorua (tách sắt), lưu huỳnh (tách selen) SiCL 
#n, Cả, SbClạ. Hàm lượng các tạp chất giảm xuống đến 10 thậm 
chí đến 10%. Như vậy, phép tinh cất có thể liệt vào những 
phương pháp cực kỳ có hiệu quả những quá trình tỉnh chế triệt 
để. Người ta còn tiến hành có hiệu quả những quá trình tính chế 
theo phép chưng cất ở nhiệt độ thấp, khi nhiệt độ tăng thì chất 
cần tỉnh chế sẽ càng bị bẩn bởi vật liệu chế tạo thiết bị. 


Sự chiết 


Từ mấy chục năm nay, người ta đã áp dụng phương pháp 
chiết để tách riêng các chất, đặc biệt là trong hóa học phân tích. 
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Nhưng chí trong thời gian gản đây nó mới dc chú ý nhiều trong 
việc điều chế các tính khiết và siêu tình khiết Phương pháp 
chiết dựa trên việc tách một trong các câu tư của dung dịch nhờ 
một dung dịch môi hữu cơ không trộn lẫn với dung dịch. Cấu tử 
bị chiết được phân bố giữa dung dịch và lớp dung môi hữu cơ 
theo một tỉ lệ phụ thuộc vào hệ số phân bố: 
`. 
Cụ dich 

Các ưu điểm của phương pháp chiết là: 

a) Có thể tiến hành chiết từ những dung dịch vô cùng loàng 
(nếu hệ số phân bố đủ lớn); 

b) Khi chiết không xảy ra sự cộng kết và có thể tách chất 
được chiết ra một cách định lượng dưới dạng tính khiết; 

c) Phương pháp chiết cho phép tách riêng được những chất 
mà bằng các phương pháp khác không thể tách riêng được, ví dụ 
khi tỉnh chế các muối uranyì đề loại các tạp chất Ee, B, Mo, vv... 

Trong đa số trường hợp, bị chiết là hợp chất của các cation 
với các thuốc thứ hữu cơ (dithizon, oxin vv...). Các dụng môi hữu 
cơ thường là ete d:etylic, clorofom, các amin và các este, đặc biệt ˆ 
là tributylphotphat. 


Sự nóng chảy vùng 


Phương pháp tình chế này dựa trên sự khác nhau về độ tan 
của tạp chất trong chất rắn và trong thế nóng chảy. Mẫu chất 
rắn (ví dụ thỏi kim loại cần tính chế) được đi chuyển chậm qua 
một vùng đốt nóng hẹp, khi đó xay ra sự nóng chảy từ từ những 
phần riêng biệt của mâu nằm ở một thời điêm xác định trong 
vùng đốt nóng. Các tạp chất trong mẫu. Sau khi kết thúc sự nâu 
chảy chúng sẽ tập trung ở phản cuối mẫu. Thường thường sự 
nóng chảy vùng được láp lại nhiều lần. Đôi khi mẫu được dịch 
chuyển qua một số vùng đốt nóng, vì thế có thể rút ngắn thời 
gian tình chẽ đi nhiều lần. 
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Ưu điểm của sự nóng chảy vùng là thiết bị đơn gián, nhiệt đỏ 
tiến hành quá trình tương đối thấp (so với sự tình cất). hiệu quả 
tính cất cao. Bằng cách này chẳng hạn người ta đã tính chế 
gccmanì đến hàm lượng tạp chất khoảng 107%. Cứ mồi năm lại 
có một số lớn chất (dùng vào các mục đích quan trọng nhất) 
được tỉnh chế bằng phương pháp nóng chảy vùng. Có thể tỉnh 
chế với kết quả tốt các sản phẩm vô cơ và hữu cơ. Mặc dù vậy, 
sự nóng chảy vùng không phải lúc nào cũng được áp dụng có kết 
quả. Tương đương như sự kết tỉnh phân đoạn không có hiệu quả 
khi tỉnh chế các muối cùng kết tỉnh đồng hình, sự nóng chảy 
vùng cũng không áp đụng được nếu như hai kim loại tạo thành 
các dung địch rắn. Ví dụ, không thể tách được vàng ra khỏi bạc 
băng phương pháp nóng chảy vùng. 

Nguyên tắc tương tự còn là cơ sở của cái gọi là phương pháp tách 
Sokhranxki. Sự nóng chảy vùng ở nhiệt độ thấp là một kiểu đáng 
được lưu ý của quá trình này. Nó được áp dụng để tỉnh chế triệt để 
các chất lỏng ở nhiệt độ gần điểm hóa rắn của chúng. 


Sự trao đổi ion và sự hấp thụ 


Sự trao đổi ion cũng là một trong số các phương pháp tách 
riêng có hiệu quả, đặc biệt là được áp dụng để tinh chế triệt để 
một số chất. Việc tách riêng được tiến hành nhờ những nhựa 
trao đối ion, chúng là các hợp chất hoặc co phân tử chứa các 
nhóm H” hoặc HO có khả năng phản ứng (cationit hoặc 
anionit). Khi cho dung dịch chất điện ly đi qua nhựa, thì xảy ra 
sự trao đổi các ion kim loại hoặc gốc axit với H* hoặc HO”. Điều 
này cho phép ví dụ chuyển rnuối thành axit, đặc biệt đã được sử 
dụng để điều chế axit peiodic HIÖ¿ tỉnh khiết từ SWng dịch natri 
pelodat NaTƠa. 

Đáng được lưu ý là ngoài các nhựa trao đổi lon thông thường 
còn có thể sử dụng than đã được oxy hóa, điều chế bằng cách 
dùng axit nitric hoặc các chất oxy hóa khác để xử lý than. Khác 
với than hoạt tính là anionit, than đã được oxy hóa có tính chất 
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của cationit. Nó có khả năng chọn lọc xác định: chẳng hạn từ 
dụng dịch chứa Ca” và NH*, nó hấp thụ hầu hết (đến 98%) 
Ca””. Điều đó cho phép sử dụng nó mẻt cách có kết quả để tỉnh 
chế nhiều muôi Từ dung dịch NaCl có thể loại hoàn toàn Mg”'; 
có thê tỉnh chế được dung dịch của muối Mg”', Ca?! và Zn?*' để 
loại Cu". AI”, Fe'" vựv,. . dùng 10g than được oxy hóa có thể loại 
được cac ra. chất ví lượng trong 207 dung dịch muối 10-30% đó 
là mọt biêu pháp có rất nhiều triển vọng. 

Khả năng tác nhân hấp phụ eác tạp chất này hay tạp chất khác 
phụ thuộc chủ yếu vào chỗ tạp chất đó nằm ở dạng hợp chất nào. 
Vì thế, trong những năm gần đây người ta thường chuyển các ion 
tạp chất, chẳng hạn thành các phức chất dietyldithiocacbaminat, 
rồi tiếp đó cho hấp thụ chúng trên than, như vậy sẽ thu được các 
kết quả rất tốt, giảm hàm lượng các tạp chất xuống đến 10 _— 10 
x2 Phương pháp này đã được thử nghiệm có kết quả đối với một số 
lớn muối. 

Để kết luận chúng ta xét vấn đê về khả năng điều chế các 
chất tỉnh khiết tuyệt đối.” 

Trước hết cần nhấn mạnh rằng, về ý nghĩa thực tế, thì độ 
tỉnh khiết của chất là một khái niệm tương đối, tùy thuộc vào 
công dụng của chất. Chẳng hạn, trong đời sống người ta gọi nước 
thông thường là tỉnh khiết và khi cần người tạ cũng liệt nước 
cất vào phạm trù đó, vì trong nhiều trường hợp sử dụng thì nước 
là một chất hóa học. Trên thực tế, nước cất hoàn toàn chưa phải 
là tinh khiết. Nó chứa những khí tan, bụi bặm, những lượng nhỏ 
các muối và axit silisic từ thủy tính đi ra. Nước này không 
những không thể dùng làm mẫu chuẩn về độ tỉnh khiết, mà 
thậm chí cũng không thể sử dụng được trong nhiều thí nghiệm 
quan trọng (xác định độ dẫn nhiệt, điều chế các vật liệu bán dẫn 
V.V...), 


'? Chúng ta không xét các phương pháp khác tinh chế các chất như sự điện 
phân, điện thẩm tích, phương pháp hấp thụ tạo phức, phương pháp hydrua 
V.V.. 
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Thường người ta định nghĩa chất tinh khiết là chát đồng 
nhất vẻ mặt vật lý và hóa học, có một tổ hợp xác định các tính 
chất cố định và không bị thay đôi khi tiếp tục tỉnh chế nó bằng 
các phương pháp hoàn hảo nhất. Nhưng định nghĩa này không 
phải là không có nhược điểm, vì việc đánh giá độ tính khiết còn 
tùy thuộc đáng kể vào trình độ phát triển của kỹ thuật. Hàm 
lượng tạp chất trong các thành phẩm ¿.k.đ.b. được xác định bằng 
phần trăm triệu của phần trăm tỷ. Đứng trên quan điểm sử 
dụng thực tế có thể coi các thành phẩm như thế là hoàn toàn 
tỉnh khiết. Trên thực tế thế nào là tạp chất 3.103? Điều đó có 
nghĩa là cứ 30 tỷ nguyên tử của chất thì có một nguyên tử tạp 
chất '? 

Một thí nghiệm bất kỳ với các chất có độ tỉnh khiết cao như 
thế đòi hỏi phải cực kỳ thận trọng và phải có những biện pháp 
kỹ lưỡng nhất để ngăn ngừa những chất bẩn có thể đi vào thành 
phẩm. Một sự sơ xuất dù là nhỏ nhất cũng sẽ làm giảm đáng kể 
độ tỉnh khiết của thành phẩm. Chẳng hạn, nếu nghiền thành 
phẩm trong cối mã não mà hàm lượng Cu tăng từ 6.10 đến 
1.10 ”%, thì có nghĩa là đã tăng lên hai lần. Nếu tiến hành phân 
tích HNOa hoặc HƠI tỉnh khiết nhất trong khí quyển không khí 
(chứ không phải trong hộp với không khí đã được lọc sạch một 
cách đặc biệt), thì cũng đủ để cho hàm lượng Ca, Mg, Ee, Ni, Pb, 
và các tạp chất khắc tăng lên trọn một bậc. Nền biết rằng việc 
khó khăn nhất là tỉnh chế chất để loại những chất bẩn “thông 
thường” đã kể ra ở trên. Sở đi thế là vì có rất nhiều thí nghiệm, 
nước, bụi bặm trong không khí và quần áo đều có thể đưa những 
lượng chất bẩn rất nhỏ vào thành phẩm đã tỉnh chế. Ngay cả 
những thuốc đã trang điểm mà thực nghiệm viên dùng (phấn, 
sáp môi) cũng có thể làm giảm chất lượng của thành phẩm có độ 
tình khiết cao, vì nó sẽ bị bẩn bởi kẽm, magiê v.v... 


É) Hình như chúng ta đã tiến gần đến độ tinh khiết lí tưởng. Nhưng sự tính 
toán đơn giản cho thấy là, ví dụ 1mm” gecmani với độ tỉnh khiết đó vẫn 
còn chứa đến 16 tỷ nguyên tử tạp chất. 
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Lượng tạp chất cho phép trong chất đã tỉnh chế càng nhó, thì 
việc loại những tạp chất đó cảng phức tạp và khả năng bẩn 
càng lớn. Khó loại gần đến những “vết” bẩn cuối cùng, chúng ta 
sẽ gặp một điều kỳ lạ: chất càng trở nên tỉnh khiết, thì các chất 
của nó càng bị biến đổi mạnh. Người ta biết rõ rằng các tính 
chất bán dân của gecmani chí thể biện khi hàm lượng các tạp 
chất nhỏ hơn 10 '%. 

Có một điều người ta ít chú ý đến là khi sấy khô chất thật 
cần thân, nghĩa là khi đuổi đến những vết cuối cùng nước hấp 
thụ, thì các hằng số hóa lý sẽ biến đổi một cách đáng kể. Khi 
làm khô rượu metylie bằng anhydrit photphoric trong vòng chín 
năm, thì nhiệt độ sôi của rượu không phải là 66 mà là 120°. Khi 
sấy khô tương tự một chất đã được nghiên cứu kỹ, chẳng hạn 
thủy ngân kim loại, thì nhiệt độ sôi của thủy ngân từ 358 được 
nâng lên 425”. Nhưng nếu cho các chất đó tiếp xúc tức thời với 
không khí ẩm thì cũng đủ để cho nhiệt độ sôi của chúng trở lại 
giá trị bình thường. 

Do đó, nếu như có tìm được cách điều chế các tỉnh chất nào 
(kể cả hơi ấm), thì trên thực tế cũng không thể làm việc với 
chúng được. Sự tiếp xúc dù là nhanh nhất với không khí cũng 
làm cho độ tỉnh khiết lý tưởng trở nên không lý tưởng, Hơn nữa, 
thậm chí nếu bảo quản được chất “tinh khiết lý tưởng” trong 
ampun hàn kín, thì ngoài sự nhiêm bẩn không thể tránh khỏi 
được bởi vật liệu làm ampun, vẫn còn phải va chạm với một số 
nguy hiểm nữa. Mọi người đều biết rằng, các tia vũ trụ chiếu 
xuống mặt hành tinh của chúng ta có thể gây ra một số quá 
_trình hạt nhân. Ví dụ trong mẫu gali tỉnh khiết nhất cũng dần 
đân xuất hiện tạp chất geemani. Độ phóng xạ ð không đáng kể 
của kali cũng không tránh khỏi làm xuất hiện tạp chất canxi 
trong một hợp chất bât kỳ của kali. 

Như vậy, ngoài những khó khăn vô cùng to lớn khi điều chế các 
chất tỉnh khiết tuyệt đối ra, trên thực tế cũng không thể làm việc 
với chúng được và khi bảo quản (thậm chí trong cả chính quá trình 
tỉnh chế) vẫn dần xuất hiện các tạp chất trong chúng. 
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Do đó không nên có ý định điều chế các thành phâm “tỉnh 
khiết lý tưởng”. Những điều đó quyết không thể loại bỏ vấn để 
về sự cần thiết phải tiếp tục hoàn thiện những phương pháp 
điều chế các chất siêu tinh khiết ìlớn hơn hiện nay. Ngay bây giờ 
cũng đòi hỏi phải giảm hàm lượng của một số tạp chất xuống 
đến 1.10 !®% và không nghi ngờ gì nữa trong tương lai những 
đòi hồi đó còn có khả năng tăng cao hơn. 

Có một vấn đề rất quan trọng hiện nay đang đặt ra trước các 
nhà bác học là vấn đề kiểm tra độ tỉnh khiết của các chất siêu tỉnh 
khiết. Những phương pháp hoàn thiện nhất của kỹ thuật hiện đại, 
bao gồm cả phép nhân tích hoạt hóa và phép phổ khối cũng chưa 
phải lúc nào cũng kiểm tra được chất lượng của các chất có độ tình 
khiết cao. Sở đi thế là vì những lượng tạp chất đáng kể có thể ải 
vào chất cần phân tích trong quá trình chuẩn bị mẫu phân tích, khi 
tiếp xúc với dụng cụ hóa học, với không khí v.v... 

Để thấy được một cách đầy đủ hơn những khó khăn đang 
đứng trước con đường điều chế những chất tính khiết đặc biệt, 
cũng cần phải nói thêm rằng đối: với một số thí nghiệm vật lý 
chất đem sử dụng không những không được chứa các tạp chất 
nguyên tố lạ, mà còn phải “từnh khiết về mặt đồng vị”, nghĩa là 
chỉ gầm một đồng vị. Ví dụ, không phải chỉ đơn thuần cần “sắt 
tinh khiết đặc biệt”, mà là phải “”°Fe tính khiết đặc biệt”. Dĩ 
nhiên là khi điều chế những chất như thế khó khăn sẽ tăng lên 
rất nhiều, vì eòn phải lo ngại cả “sự bẩn đồng vì”. 


ASON 
Argon Ángon Argon ' 
Ar Jù T si b 39,95 


Tính chất 

Agon là chất khí không màu, tỷ trọng 1,3786 (đối với không 
khi). Ở ~185,872 nó chuyển sang trạng thái lỏng, ở -189,4° nó 
hóa rắn, Ở điều kiện bình thường 1 agon nặng 1.78364g. Không 
„ khí chửa 0,93% Ar. 
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Trong phòng thí nghiệm, agon được dùng để tạo môi trường 
trơ. Trên thị trường nó được chứa trong các bình bằng thép 
(bình màu đen có vạch màu xanh với dòng chữ để màu xanh 
“Agon kỹ thuật"). 

Điều chế và tỉnh chế 


Phương pháp điều chế agon trong phòng thí nghiệm dựa trên 
việc tách nó ra từ không khí. Để làm điều đó, người ta dùng 
đồng đốt nóng để kết hợp với oxy của không khí, sau đó, làm 
khô không khí bằng P;O;, rồi cho khí đi qua canxi hoặc magiê 
kim loại đốt nóng để kết hợp với nitơ và oxy. Phương pháp này 
tốn rất nhiều công sức. 

Agon kỹ thuật được tính chế để đổi tạp chất oxy và nitơ. 
Người ta cho khí đi qua đồng hoạt tính đã đốt nóng (xem mục 
tơ”, cách điều chế), rồi cho đi qua canxi kim loại ở nhiệt độ 
.400-ã00”. Khí được tỉnh chế bằng cách này chỉ còn lẫn các khí 
trơ khác và có thể đem dùng vào nhiều mục đích. 

Có thể điều chế một lượng lớn agon rất tỉnh khiết nhờ những 
thiết bị phòng thí nghiệm có hiệu xuất vài chục lít Ar trong 1 giờ. 


AMIĂNG DŨNG CHO CHÉN GỨT 
Tính chất 
Amiăng tỉnh khiết là loại sợi trắng rnịn, đôi khi có màu hơi 
xám hay lục. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
dùng cho công tác thí nghiệm (theo ĐKKT 1293-52) như sau (%): 


Tp chất “đốt uới loại “Loại sợi” % 
chén Gút” % 
Chất tan được trong axit elohydric 1 2 
Chất tan được trong nước 1 3 
Hao hụt khi nung 1 2 


` 
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Điều chế 

Để điều chế dạng thành phẩm hạng tính khiết, người ta đà 
nghiên cứu ra được phương pháp sau đây: 

1. Lấy một cốc sứ dung tích ð, cho vào đó 500g amiăng sợi, 
đổ thêm dung dịch chứa 500g NaOH trong 3i nước; lấy một 
miếng thủy tỉnh đậy cốc lại và đun nóng hỗn hợp trên nồi cách 
thủy ở 60-70° trong bốn đến năm ngày. Đem lọc hút khôi vừa 
thu được, rửa bốn lần với nước, đun sôi với nước, rồi lại lọc hút 
và rửa năm lần với nước. 

Sau đó, lại cho amiăng này vào cốc sứ và lặp lại ba lần trong 
qui trình trên, nhưng đáng lẽ dùng dung dịch NaOH thì lần đầu 
dùng dung địch chứa 650m HỎI, t.] riêng 1,19.sau đó, đem rửa 
amiäng, lọc hút và kiểm tra độ tỉnh khiết của nó. Nấu thành 
phẩm đã tỉnh khiết thì cho nó vào bát sứ, sấy và nung ở 1000, 
sau đó cho vào lọ, phủ lớp giấy để che bụi và để yên trong bai 
đến ba ngày; khi ấy nhờ độ ẩm của không khí nó địu đi và có 
tính đàn hồi cần thiết. Thu được vào khoảng 170g (35%). 

%. Có thể điều chế thành phẩm có phẩm chất kém hơn, nhưng 
đơn giản hơn từ amiăng sợi dài thông thường, bán ngoài thị trường. 
Muốn vậy, đu 250g amiăng này với dung dịch chứa 100m/ HCI, 
t.Ìri..xg 1,19 trong 150mn/ nước trong hai ngày. Xong đem lọc hút, 
rửa hết ion Chai lọ và sấy khô ở 40—50°. Thu được 200g (80%. 


AMONI AXETAT 
Ẩmmonium Ảminonium Âmưnoriumaccfat 
gceficum acctate 
NH,CH;COO h TLPT 77,08 


Tính chất 


NH,CH;ạCOO là chát tình thể khong màu, gồm những tình 
thể nhỏ hình kim cực kỳ hao nước. TL :iêng 1,073 g/cm”. T chảy 
1142, ở nhiệt độ caa hím no bị phân hú: tạo thành axetamit: 


NIH,CH„‹!OO = CH;COONH; + H;O† 
Nó tan rất dê trong nước(ð8,6% ở 40), Lan dược trong rượu etyÌie. 
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Điều chế 

“Thêm dụng dịch NHẠ,OH 10% vào CH;COOII 80%, làm lạnh 
nước và khuấy mạnh cho đến khi chất lỏng sặc mùi amoniac, 
Nếu cần thì lọc dung dịch, ri cô đến nồi cách thuỷ đến khi xuất 
hiện ván tỉnh thể. Lọc hút các phiểu tỉnh thể trên phẫu lọc 
Busne rồi cho ngay vào bình đậy thật kín. 

AMONIAC BROMUA 
Âm monium Ânưnonitim Ảntmonium 
Bromatum bromida bromid 
NHaRr TLPT 97,965 

Tính chất 

NH,Br là những tỉnh thể hình lăng trụ không màu. tÌ.riêng 
2.327. Nếu muối ở trạng thái tình khiết thì nó bền khi để ra 
ngoài ánh sáng và không khí. Bị phân hủy khi đun nóng. Dễ tan 
trong nước, ít tan trong rượu, 
Bảng 1 ~ Độ (an NH,Br tron 


1.0043 1,082 
t0106 ị ta 1.1081 


1,1352 
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1,0332 


1,451 1,1833 
1,057 1,2947 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4454-48, thành phẩm phải chứa ít nhất 96,5% 
NHạBr. Lượng tạp chất tối đa cho phép treng các hạng thành 
phẩm NHạBr như sau (): 


Tạp chất th.h.h  tbpt t.b. 
Chất không tan trong nước 0,on3 0,005 0,01 
Bã không bay hơi 2,01 0,05 0,2 
Đunfat (SO¿) 0,005 001 0,92 
Clorua (C]) 0,05 0,2 0,8 
lodua () 0,02 0,05 0,1 
Sắt Œe) 0/0002 0/0005 0,001 
Kim loại nặng nhóm H;S (quira Pb) 0/0005 0/0005 0,001 
Độ axit (qui ra HBr)} 0,01 0,08 0,05 


Điều chế 

1. Thành phẩm dùng làm thuốc thử có tbể điều chế từ sắt 
bromua kỹ thuật: 

#eBrạ + 3NHẠOH = 3NH;Br + Fe(OH); 

Muốn vậy đổ vào dung dịch chứa 600g sắt bromua kỹ thuật 
loại 62% trong 150m nước nóng một lượng 50-70m) nước 
amoniac (t,Ì.riêng 0,91). 

Đun sôi hôn hợp, cho thêm vào một dung dịch chứa 0,5g 
Ba(OH); trong 5z» nước và thử để kiểm tra không có sunfat 
trong dung dịch (khi cho HCI, t.].riêng 1,12 và 5% BaCl› vào một 
mẫu dung dịch rồi lọc, ta phải được một chất nước màu trắng 
đục hơi giống màu đá mắt mèo). Để yên chất lỏng một thời gian 
rồi lọc, rửa kết tủa từ 2 đến 3 lần với nước cất và chưng cách 
thủy nước lọc cho đến lchi có t.1.riêng 1,20—1,26 (ở 80°). 
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Làm nguội dung dịch đến 40 -45” và đổ thêm vào đó nước 
amoniac cho đến khi có môi trường kiểm yếu (thử với phenolph- 
thalein) và sau đó đổ thêm 0,5m dung dịch 30% H;O;. thử lại để 
kiểm tra sắt đã hoàn toàn kết tủa: lấy 5m dung dịch đem thử với 
K;Fe(CN)s và K; Fe(CN)s và KaFe (CN);, không thấy có màu chàm# 
hiện ra. Nếu trường hợp trong dung địch có ion Ca” thử định tính 
với (NH¿);CạO¿a) thì cho thêm 10m dung dịch 10% (NH¿);¿CO¿. Lấy 
một mâu dung dịch đem thử với (NH¿)zŠ để phát hiện các kim . 
loại nặng. Trong trường hợp có chúng thì cho vào dung dịch 1nỶ 
(NH¿);8 và khấy đều; sau 30-40 phút đem lọc. 

Thành phần lọc trong suốt đem cho bốc hơi cho đến khi nào chỉ 
còn lại một ít nước trên lớp tính thể. Làm nguội hỗn hợp, lọc hút 
tỉnh thể và rửa chúng với 5zni nước cất. Sấy khô tính thể ở nhiệt 
độ 100 —110” trong 2 giờ, rồi nghiền nhỏ và đựng vào bình kín. Thụ 
được khoảng 300g NH¿Br (¿k.p.í.) (80%). Nếu hàm lượng Ca, kim 
loại nặng và sunfat có trong thành phẩm không gây tác hại gì quá 
trình điều chế có thể đơn giản hơn rất nhiều, vì khi ấy có thể bỏ 
qua khâu tách các ion Ca”, SO¿?*, SO¿Ÿ và kim loại nặng. 

2. Có thể điều chế thành phẩm từ amoniac và brom. 

8SNH,OH + 3Bra = 6NHaBr + Na + 8H;O 

Đổ vào bình cầu một dung tích 2/ (h.1) 570 — 580m dung dịch 
20% NHẠOH (.k. có trọng lượng riêng 0,923) bình cầu có nắp 
phẫu giọt 2 và ống dẫn khí 3, đặt trong chậu nước lạnh. Ông 
dân 3 nối với bình rửa 4 đựng nước. Mở khóa phễu từ từ để cho 
từng giọt brôm (350g) rơi vào bình phản ứng. Những giọt brôm 
khi phản ứng sẽ tạo ra tiếng rắc rắc, đồng thời hơi NH„Br làm 
thanh lớp sương mù trong bình cầu; một phần hơi này cùng với 
thành phẩm amoniac và nitơ thoát ra theo ống dẫn vào bình rửa 4. 

Khi phản ứng kết thúc, chất nước trong bình cầu phải có môi 
trường kiểm mạnh, nếu không được như thế phải đổ thêm 
amonlac. Không được lây thừa brom, vì nó sẽ tạo thành chất nổ 
„ft brontua. Chuyển sản phẩm trong bình rửa 4 vào bình cầu 1 
và để vên trong hai đến 3 agây đêm. Nếu tỉnh thể xuất hiện thì 
cho thêm một ít nược để hòa tan chúng. Cần chú ý theo đõi sao 
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cho chất nước được trọng suốt và chứa amoniac. Cần thiết phải 
để yên lâu như thế để trọng lượng 
phức chất không màu vừa được tạo 
thành từ brom và amoni bromiia 
sẽ bị phân hủy hoàn toàn, phức 
này chỉ phản ứng chậm với 
amonilac. Phản ứng được xem như 
đã kết thúc khi nhỏ vài giọt 
H;5Øx vào mẫu dung dịch thì màu 
vàng biến mất. Đem lọc dung 
dịch, chưng cách thủy cho đến khi 


Hình!. Dụng cụ để điều chế 


nào chỉ còn lại một ít nước trên amoni bromua 
lớp tỉnh thể; làm nguội và lọc hút _ 1. Binh phản ứng: 2. Phiểu giọt; 3 
tỉnh thể. Ống dẫn; 4. Bình rửa. 


3. Có thế điều chế NH¿Br bằng cách thêm từ từ NHẠOH lấy đủ 
vào HEr tỉnh khiết và cho bốc hơi đung dịch cho đến khi kết tỉnh. 


AMONI CACBONAT 


Ammonium nưunontum Ammontum 
carbnicum carbondfe carbondi 

(NH,); CO;. HạO TLPT 114, 107 
Tính chất 


(NH¿)›;CO¿. H;O là chất dạng tính thể, sắc múi amoniac. Để 
ra ngoài không khí dần vẻ óng ánh và chuyển thành smoni 
hydrocacbonat và amoni cacbaminat. Khi đun nóng đến 709. 
dung dịch (NH,);COks bị phân tích thành NHạ và CO;. Muối l-hè 
bị phân hủy ở nhiệt độ gần 58”? thành NHạ, CO; và H;O. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3770- 47, bất kỳ hạng thành phẩm nào cũng 
phải chứa ít nhất 28% NHị¡. 

Lượng tạp chất tôi da cho phép trong các thành phẩm 
(NH¿)2COx như sau (%): 


http://tieulun. hapfo.org 


Tạp chất t.b.\ị.h  thp f.b. 


Chất không tan trong nước 0,002 0005 0/01 
tãä không bay hơi 0,002 0,005 0,01 
Clorua +(.]) 0,0005 0,001 0,008 
Lưu huỳnh .ống cộng (qui ra SƠ) 0,008 0005 0/01 
Thioxyanat (CONS) 0005 0/005 001 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0/0005 0.0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0001 0/0003 0,0005 


Ngoài ra, còn phải thử để kiểm tra trong thành phẩm không 
có chất hữu cơ. Lấy 1g thành phẩm cho vào chén sứ, hòa tan với 
on HNO¿ Œ.È.h.5.tÌriêng 1,15) và chưng cách thủy dung dịch 
khô. Kết tủa thu được phải có màu trắng tỉnh. 

Thành phẩm bán ngoài thị trường mang tên “amoni cacbonat 
thành phẩm” là hỗn hợp amoni hydrocaebouat và amoni 
cacbaminat. Độ tan ở 20° x 23% 

Điều chế 

Lấy một phần “amoni cacbonat thành phẩm” và bốn phần 
NHẠOH dậm đặc theo trọng lượng, cho vào bình đậy kín, để yên 
trong thời gian hai ngày dêm ở 20-25”, sau đó, gạn lấy dung 
dịch và làm lạnh. Tỉnh thể tác ra lúc đầu nửa trong suốt, nhưng 
liền sau đó biến thành những tinh thể hình kim sáng chói 
(NH.);CO;. HO. Lọc hút ngay tính thể và phơi ngoài không khí 
ở nhiệt độ phòng trong hai giờ, xong cho vào bình đậy thật kín. 


Làm bão hòa dung địch nước cái bằng khí amoniae và sau đó 
cho vào một nửa thể tích rượu, ta có thể thu thêm được một 
lượng thành phẩm hạng £.È.p.¿. 


AMONIAC CLORUA 


ADƯHOHLUIN l.9)/1//1/1/111177) Ammonrumechlorid 
chloratutm chioride Chỉordmmoniuin 
NH,C] TLPT 53,497 
28 
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Tính chất 


NHẠOI là những tình thể hệ lập phương ' 'T.I. riêng 1,53. đễ 
tan trong nước, khó tan trong rượu. T chảy 400” (khi đun nóng 
trong ống hàn kín). Ở 337,82 phân ly thành NH; và HCI, những 
chất này bay lên tạo thành “khói” trắng dày đặc. Đó là những 
tỉnh thể NHạCI rất nhỏ (có kích thước 6,3.10 em). 

Bảng 8 — Độ ¿an NHC| trong nước. 


t?C NH,„CI % NH,CI % 


1,0018 1,0401 
1,0045 1,0457 
1,0107 1,0512 
1,0168 1,0567 
1,0227 1,0621 
1,0286 1,0674 
1,0344 1,0726 


” Khi kết tỉnh NH„CI từ dụng dịch có chúa axit pectic nó tạo thành tinh thể 
có chiều dài đến 650mm và nặng đến 265g (F.Erlich, Z.anorg. Chem. 
203, 31, 1931). 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 3773-47, bất kỳ hạng thành phẩm nào cũng phải 
chứa ít nhất 98,5% NH„CI. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
như sau (%): 


Tạp chất : tb.h.ịh — thpít †.k 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Bã không bay hơi 0,005 0,02 0,06 
Photphat (PO¿) 00005 0/001 0/002 
Sunfat (SOu) 0,002 0,005 0,02 
Thioxyanat (CNS) 0,001 0,005 0,01 
Asen (As) 0,00001 0,00005ã 0/0001 
Kim loại nặng nhóm H;Š (quraPb) 0/0005 0/0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,00025 0,00085 9,001 


Canxi và magiê (CaO + Mg;P;O,) 0,002 0,003 0,01 

Ngoài ra còn phải kiểm tra thành phẩm như sau: 

1. Hàm lượng các chất hữu cơ. Hòa tan trong chén sứ 1g thành 
phẩm trong 5m HNO; (/.È.h.h., t.k.pt.]riêng 1,15). Chưng cách 
thủy dung dịch đến khô, bã thu được phải có màu trắng tỉnh. 

2. Môi trường dung dịch nước. Lấy 5 + 0,01 g thành phẩm và 
50m nước pha thành dung dịch, nhỏ thêm vào đó một giọt đuag 
dịch rượu 0,2% metyl đỏ. Thành phẩm được công nhận thuốc 
thử, nếu màu đó vừa hiện ra sẽ chuyển thành màu vàng khi cho 
thêm vào đó dung dịch 0,01 ý NaOH với một lượng không quá. 

2mm! đối với thành phẩm hạng £.È.h.h. hay ¿.k.p.t. 

4ml đối với thành phẩm hạng ứ.è. 

Điều chế 

1. NHẠC] tỉnh khiết hóa học có thể điều chế bằng cách kết 
tỉnh lại omoni clorua kỹ thuật; tuy nhiên điều đó chỉ thực hiện 
được hàm lượng các tạp chất bay hơi trong amoni clorua kỹ 
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thuật có ít. Đun sôi dung dịch chứa 150g amoni cÌorua trong 
225m nước cất, Đô thêm NH¡OH để có môi trường kiềm rồi tiếp 
tục đun sôi thêm mấy phút nữa lọc kết tủa FetOH; qua giấy lọc 
gấp'. Ướp lạnh nước lọc trong một đêm. NH,CI kết tính thành 
thể nhỏ, đem lọc hút và rửa với một ít nước cất giá lạnh, rồi 
phơi trên tấm kính ở nhiệt độ phòng. Thu được 50g thành phẩm 
hạng £.k.h.h. Cô nước cái cho đến khi còn lại một nửa thể tích sẽ 
thu được thêm một lượng thành phẩm nữa (hạng tỉnh khiết). 

2. Có thể điều chế thành phẩm hạng tỉnh khiết bằng cách 
trung hòa amoniac. Đồ vào cốc 150m dung dịch 25% NH„OH 
(tính khiết), ướp lạnh bằng nước hay tuyết; từ từ đổ 300m axit 
clohydric (nh khiết, tÌ. riêng 1,12) vào dung dịch trung hòa. 
Nếu sau khi đổ hết axit, do bay hơi mà một phẩn amoniae bị 
mất đi và dung dịch có môi trường axit thì đổ thêm một ít 
NHẠOH vào để được môi trường kiểm yếu. ĐÐun sôi dung dịch, 
lọc, cô cho đến khi được một lớp màng muối và sau đó tiến hành 
như phương pháp 1. 

AMONI CROMAT 


Ảm.montuim Ảmmornium Ammonium 


Chromicum Chromate chromadf 
(NH,);CrO, TLPT- 152,09 
Tính chất 


(NH¿) + 2CrO, là những tỉnh thể hình kim vàng ánh. T.]. riêng 
1,9. dễ tan trong nước (28,7% ở 0°). Khi để lâu ngoài không khí hay 
phơi khô muối bị mất một phần amoniac và biến thành 
(NH¿);Œr;O;. khi đun nhanh, (NH¿)¿CrO¿ bị phân tích và bốc cháy: 

2(NH,);zCrO¿ = CrạO; + N; + 2NH; + 5H;O 

Muối độc và khi rơi vào tay có thể gây đau. 

f? Có một tác giả dùng amoni sunfua để kết tủa sắt, điều đó tác hại tới chất 


lượng sản phẩm thu được. vi (NH4)2S dễ bị oxy hoá thành amani sunfat, 
một tạp chất khó tinh chế. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 3774-47, thành phẩm hạng .Ẻ&.p.f. phải chứa ít nhất 
99,5% (NH¿)zCrO; còn hạng nh &hiết phải chứa ít nhất 99,0% 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(NH¿)zCrO¿ như sau (): 


Tạp chất t.b.p.f t.k. 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 
Kim loại kiềm (dưới dạng sunfat) 0,2 0,4 
Clorua (C]) 0,001 0,004 
Sunfat (S4) 0,015 0,05 
Canxi (Ca) 0,004 0,01 


Điều chế 

Để điều chế thuốc thử tỉnh khiết, người ta đã tìm ra được 
phương pháp sau đây: 

(NH,);CrzO; + 2NHẠ,OH = 2(NH¿);zCrO¿ + HạO 

Trung hòa dung dịch chứa 600g (NHạa);CrzOÒ; trong l/ nước 
bằng dung dịch 15-20% NH,OH cho đến khi màu dung dịch. tt đa 
cam chuyển sang vàng, sau đó để dung dịch nguội đến +5”. đem 
lọc hút tỉnh thể vừa tác ra Rửa và phơi khô ở nhiệt độ phòng 
(đồng thời trộn đều). Hiệu suất 80%. 


AMONI BICROMAT 
Ammonium Ammontum Anưnonium 
bichronucum bichromate bichromof 


Bichr0rnsdureS q?mORntum 
(NH¿);Cr;O TLPT 252,10 
Tính chất 
(NH¿);Cr;O:; là những tỉnh thể đơn tà màu đó da cam T']. 
riêng 2,15. tan nhiều trong nước và rượu. Ở 168 bị phân tích 
(phản ứng tự bốc cháy), tạo thành bột xốp CrzOa. 
(NH¿);CrzO; = Cr;ạO; + Nạ + 4H:O 
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Bảng 5 -Độ fan (NH,toÊr Cl; trong nước. 


(NH,,Cn,: 


15,3 
20 26,1 D50 
30 31,7 60 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3763-47, thành phẩm hạng ¿.È:.p.f. phải chứa ít 
nhất 99,6% (NHa);Cr;zO;, hạng /.&. phải chứa ít nhất 99,0%. 

Tạp lượng tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(NH,);CrzO; như sau (#)}: 


Tạp chất th pítf  tb. 
Chất không tan trong nước... 0008 0,005 
Kim loại kiểm (dưới dạng sunfat) 0,5 1,0 
Clorua (C]) 0994 0,01 
Sunfat (SO¿) 00¡i5 0,05 
Kim loại kết tủa với amoniac (ÀI, Fe, vv.. 0,005 2,01 
qui ra AI)... 


Canxi (Ca) 0,01 0,02 

Điều chế | 

Để điều chế thành phẩm: hạng /.È.p.f người ta đã tìm ra được 
phương pháp sau đây: 

Hòa tan 126 ø CrO; trong 200m nước nóng 45-50°, để lắng 
và thận trọng tách kết tủa ra khỏi dung dịch. Để 120m dung 
dịch trong suốt vào cốc hay bát sứ được ướp lạnh bằng nước đá. 
Để dung dịch nguội xuống từ 8-10° và cho vào đó từng ít một 
NH,OH (t.lriêng 0,91), đồng thời khuấy đều, cho đến khi congo 
đồ chỉ môi trường trung hòa, chú ý đừng cho nhiệt độ tăng quá 
15°. Lượng NH,OH cần vào khoảng 60. Làm nguội dung dịch 
xuống 10. lọc hút tinh thể vừa tách ra, rêi dùng 10-15zm! nước 
đá để rửa tỉnh thể và sấy khô ở 50°, thu được gần 50g thành 
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pham hạng f.&.0.!. hay /&, 

Cô nước cái ø 7U” chủ đèn khi xuất hiện mọt vắng tỉnh thể rồi 
lam nguội đến 10”, ta thụ thêm được 30g muỏi hạng ¿.È.p.f. hay (.È. 

Nêu chất lượng thanh phẩm điều chế từ cac dung dịch nước 
cái không đạt tiêu chuân ¡vẻ hàm lượng bã không tan), thì Tigười 
ta tại kết tính thanh ;hảm bằng cách lây 50g hòa tan trong 
xÐm/ nước ở 70-73. luộc đụng dịch, cô nước lọc ở 700 cho đến 
khí tạo thành một tín văng và làm nguội đến 100 thu được 30g. 

-VMONI DIHYDROPHOTPAT 


Ahtinonittn J.Y)/1//1/7/717127) Apưmonium 

phosph‹ricum mì: tnophospha1° phosphat einbasisch 
NH;:H,PO, TUPT 115,031 

Tính chất 


NH¿H,.PO, tà những lăng trụ chính phương trong suốt. T.], riêng 
1/798. tan đượ. trong nước T chảy 190”, hến ngoài không khí, nếu 
đun quá nhiệt đ:; nòng chảy thì bị phân hủy, giải phóng NHạ và H;O 
và tạo thành hôn hp (NH,PO,), và H,PO;. Ở 1002 đã bị phân hủy, 
nhưng không đái:g :ẻ tấp xuât NHạ¿ nhiệt độ này bằng 1 mg). 


1,0440 1,0934 
!,0515 1,1141 
1,0634 1,1597 
1,0761 1,1614 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4518-48, các hạng thành phảm (È.h.h, và t.k.p.f 
phải chứa ít nhất 99,5% NH,H;PO,, thanh phảm £.È. phải chứa 
Ít nhất 99%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NH;H;PO¿ như sau (%): 


Tạp chất th. hịh thpt th 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Clorua (C] 0/0005 0,002 0,004 
Nitrat (NO) 0/0005 0001 0,002 


Lưu huỳnh tống cộng (qui ra SƠ) 0,004 0,008 0,016 
Kim loại kiểm (dưới dạng photphat) 0,05 0,2 0,3 


Sắt (Fe) 0,001 0,003 0,005 
Em loại nặng nhóm HS (qui ra Pbì.. 0/0005 0001 0,002 
Asen (As) 00005 0,001 0,002 
Điều chế 


HạPO¿ + NH; = NH„H;PO, 

Lấy 100 NHẠOH (t.] riêng 0,91), cho thêm vào đó từng tí một 
HạPO;¿ (t.l.riêng 1,7) cho đến khi nào dung dịch có một môi trường 
axit mạnh. Tất cả vào khoảng 90! HạPO,. Lấy một mẫu dung dịch 
đem thử với BaCl;. nếu không thấy có kết tủa hiện ra là được. 

Chưng cách thủy dung địch cho đến khi bắt đầu kết tỉnh. Để 
nguội, lọc hút tính thể vừa tách ra và ép giữa những tờ giấy lọc. 
Thu được thành phẩm hạng £.È.p./. 


AMONI FLORUA 
Ä?nmonium Ammonium Ammontum Fluorid 
fuoratum ffuoride FiuordmmonHim 
NH:F TLPT 37,04 


Tính chất 


NHạF là những tỉnh thể nhỏ hình lăng trụ, t.Ì.riêng 1,32 chảy 
rửa ngoài không khí ẩm. Dễ tan trong nước (1:1) và trong 
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alcolmetylie, khỏ tan hơn trong alcol etylic. Khi cô dung dịch 
nước ở 36-40” thu được những hạt NH,FHF chảy rữa ngoài 
không khí ẩm. 


1,0346 


1,0420 
1,048? 
1,0547 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TƠQG 4518-48, thành phẩm hạng /È.p. phải chứa ít 
nhất 98% NH,F, hạng ứinh khiết ít nhất 94%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NH,F như sau (%)}: 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Bã không bay hơi 0,02 0,1 
Clorua (C]) 0,005 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 
Đilic (S1) 0,05 0,25 
Kim loại nặng nhóm HS (quy ra Pbh) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 
Amoni điflorua (NH¿F.HF) 1 5 


Điều chế 

Khi làm thí nghiệm với FH phải đeo kính bảo hiểm và mang 
găng tay cao su. Những giọt axit flohydric bắn ra gây bỏng nặng. 
Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p.‡ người ta đã tìm ra được 
phương pháp sau đây: 

Đổ 240m NHẠOH (t.l.riêng 0,91) vào chén platin hay chén bạc 
(trong tủ hú). Cân 75g dung dịch 40% axit flohydric (nh khiết) 
trong cốc nhỏ trát parafin, rồi nghiêng cốc giót từ từ vào dung 
dịch NHẠOH, đồng thời dùng thìa platin khuấy mạnh. Đồ dung 
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dịch còn đang nóng và sặc mùi amoniac vào bình cầu thủy 
tình”. Pha ba dung dịch tương tự như trên rôi trút chung vào 
nhau, để đông tụ trong 2-3 ngày, lọc đổ nước bọt vào chén 
platin rồi cô cho đến khi được lớp váng tỉnh thể dày và để nguội 
xuống 10-200. 

Đổ nước cái đi, hòa tan tỉnh thể với một lượng nước (độ 50m), 
sao cho còn khoảng 2-3g muối chưa tan hết, như vậy là tách được 
ion SƠ” và cặn không tan ra khỏi thành phẩm. Lọc dung dịch, 
cô và kết tinh như trên. Hòa tan tinh thể trong 40zn! nước, lọc và 
cô dung dịch cho đến khi được một lớp váng tinh thế dày. Sau đó, 
đổ thêm từ 20-30m/ NH,OH (t.lriêng 0,91) cho đến khi sặc mùi 
amoniac, để thêm 30m rượu và ướp lạnh bằng nước đá. 


Lọc hút tỉnh thể vừa tách ra, rửa với 10—20mi rượu và không 
cần phơi khô, cho ngay vào lọ đã trát parafin, đậy nút và trát 
lớp parafñn ra ngoài. Thu được 100g (45%) NHạF hạng ¿.k.p.!. 

Thử 

Để kiếm tra chất lượng thành phẩm, pha dung dịch 0,5g NH„F 
trong BmỶ nước, nhỏ thêm từ một đến hai giọt phenolphthalein và 
đun nóng. Khi đó dung dịch phải có màu hồng: nếu không có màu 
hồng tức là thành phẩm còn lẫn muối axit NH„HF$. 


AMONI HYDROCACBONAT 
Amtmontium Ammontum Ammontum Fiuorid 
bicarbonicum bicarbondte bicarbonat 
* NH;HCO; TLPT 79,059 


Tính chất 

NH;HCO; là những tính thể hình thoi trắng. T.lriêng 
1,57, T chảy 106” (dưới áp suất) Bị phân hủy và bay hơi 
ngoài không khí, tốc độ phân hủy phụ thuộc rất nhiều vào độ 
ẩm của thành phẩm. Ở 18? muốn hoàn thành khô có áp xuất 


t Chỉ được dùng dụng cụ thuỷ tính đối với các dung dịch thừa amoniac 
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phân ly không quá 1 mg, nhưng nêu có nước. áp suất phán 
ly lên tới 135unHg. Ở 499 muón bị phản ly nhanh chóng, 
đồng thời CO,, HO và NHạ bay ra với một lượng tương đương 
nhau, muối còn lại có công thức ứng vơi NH„HCO;; khi đun 
nóng nhanh ở nhiệt độ cao, tính chất của phán ứng thay đổi 
và sau khi bị bay hơi một phân, muối con lại bây giờ có 
thành phần khác trước. 
Bảng 9 — Độ tan NH.CO; trong nước. 


NH,HCO;: % 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3762-47, bất kỳ hạng thành phẩm nào cũng phải 
chứa ít nhất 21,7% NHạ, 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NHẠHCQk như sau (%): 


Tạp chất th.hh thịpt  tb 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Bã không bay hơi 0,002 0,005 0,01 
Clorua (C]) 00005 0,001 0,003 
Lưu huỳnh (qui ra SOÖ¿) 0/003 0,005 0,01 
Thioxyanat (ONS) 0005 0/005 0,01 
Eñm loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0/0005 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0001 0,0003 0,0005 


Ngoài ra, phải thử để kiểm tra trong thành phẩm không có ˆ 
chất hau cơ. Cho 1ø thành phẩm vào chén sứ, đổ vào 5m HNO; 
(:.k.h.h., t.Iriêng 1,15), cho bay hơi đến khô dung dịch trên chậu 
cách thủy. Kết quả thu được phải có màu trắng tỉnh. 
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Điều chế 
Lây 200g “amoni cacbonat thực phẩm” nghiền thanh bót, hòa 
tan với 200/1 nước cất, lắc đều và đun nóng đến 50. Lav trông 
một mẫu dung dịch để xác định hàm lượng SO,`. 8:u đo pha 
một dung dịch Ba(OH);, lấy với số lượng nhiều hơn su voi l2ng 
cần thiết để kết tủa SO¿” và trộn đều với dung dịch đầu Tiếp 
tục đun hồn hợp trong 1 giờ ở nhiệt độ 50”; dùng giấy lục gấp để 
lọc nhanh dung dịch (tốt nhất nên dùng phêu I:° nong). Đề 
nguội và làm bão hòa dung dịch lần lượt bằng NH;: va CO, (h2). 
ANH, Aoy (ở Cũy Cho lượng anioniac đi qua 
ống dẫn khí 2 trong thời gian 
2-3 giờ với tốc đ; vừa phải cho 
đến khi nào thấy nước cất 
trong bình rưa 3 súi bọt thì 
ngừng. Số lượng amoniac tiêu 
thụ phải là 13-14. Sau đó cho 
luỗng khí CO; (lấy ở bình hay 
“. điều chế ở Kip) cũng đi qua 
— áo €hẾ œl¿ dân khí 2. Lần thứ hai 
I. Hình phẩn ứng; 2. đẫn nước, này nên nhúng bình 1 vào 
3. Bình rửa. nước đá. Phản ứng kết thúc khi 

không còn tính thể tách ra nữa. Để tránh trường hợp tinh thể khi 
tách ra có thể làm tắc ống dẫn khí, đầu cuối ống 2 phải có miệng 
lọc ra (dùng phẫu là tốt nhất). Lọc hút tình thể NH„HCO; vừa tách 

ra và phơi ở nhiệt độ phòng trong 2 giờ. Thu được gần 100g. 


AMONI HYDROPHOTPHAT 
Antmonium Ammonium Ammontum 
phosphoricum dibasic ztuetbasisch 
(NH,);HPO, TUPT 132,063 


Tính chất 

(NH.);HPO, là những tỉnh thể trong suốt không màu. 
T.l.riêng 1,61. đễ tan trong nước. Để lâu ngoài không khi mât 
dẫn NHạ và chuyển thành NH„H;PO¿. 
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Bang 1U — Độ ra NH,H,PO, trọng nước. 


(NH¿);HPO; # 


1/2875 


23 
kì 


38,5 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3772-47, các thành phẩm hạng t.È.b.h. và t.È p. 
phải chứa ít nhất 99% (NH,);HPO, thành phẩm hạng ¿.È. phải 
chứa ít nhất. 98%, 

Lượng tạp chất tối đa chọ phép trong các hạng (NH,);HPO, 
như sau (%): 


Tạp chất LÀÈ.h.ịÀh tp Lb 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0/0005 0,002 0,004 
Nitrat (NO¿) 00005 0,001 0,002 


Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO¿) 0,004 0,008 0,016 
Kim loại kiểm (dưới dạng photphat) 0,05 0,1 0,2 


Sắt (Fe) 0/0005 0,001 0,002 
Kim loại nặng nhóm H8 (qui ra Pb) 00005 0,001 0,002 
Asen (As) 0,0005 0,001 0,002 


Điều chế 
HạPO/, + NH: = NHẠH;PO, 
Lây 360g HạPO¿ (đinh khiết, t.].riêng 1,12) rót vào đó NH,OH 
(.&.p.t., (t.L riêng 0,91) để được môi trường kiểm rõ rệt (thử với 
phenol phthalein). Đun sôi dung dịch trong 30-40 pš, cô đến 
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t.Ìriêng 1,41, lại cho NH/OH để được môi trường kiêm và làm 
lạnh. Thu được 160g thành phẩm có chứa tạp chất NH;CI. 

Lọc hút tỉnh thể vừa tách ra hòa tan trong 600w! nước, thêm 
dung dịch NHOH vào cho có môi trường kiềm, đưn sôi lọc và cô 
đặc đến t.Ìriêng 1,41, làm lạnh xuống 6-18”, lại cho thêm ít 
NH,OH lọc hút tỉnh thể (NH¿)¿ HPO, và ép vào giữa những tờ 
giấy lọc. Thu được 70g thành phẩm hạng £.k.p./. 


AMONI HYDROSUNEFUA 
Ammontum Anưnontum Ammontum hydrosulftd 
hydrosulfuratum 
Ámmonium suÏfhydrate Ammonium sulfhydrat 
suifhydratum 
NH„HS TLPT 51,114 
Tính chất 


NHHS là những tinh thể hình kim hy hình lá không màu 
thuộc hệ hình thoi, t.I.riêng 0,89. T cháy 120° (dưới áp suất). Dễ 
dàng bốc hơi và thăng hoa ngay ở nhiệt độ thường. Ngoài không 
khí, NH„HS bị oxy hóa vì hấp thụ oxy. Dễ tan trong nước, ngoài 
không khí dung dịch mới đầu không màu, sau chuyển nhanh 
thành màu vàng do sự tạo tành polysunfua. Dung dịch có phản 
ứng kiểm. NH„HS được tan cả trong rượu. Dung dịch rượu khi 
tiếp xúc với không khí bị phân tích thành dietylsunfua, amoniac 
và lưu huỳnh. 

Điều chế 

1. NH,OH + HạS5 = NH„HS + HạO 

Người ta điều chế dung dịch NH„HS bằng cách bão hòa NH,OH 
bằng dihydro sunñia và không cho tiếp xúc với không khí. 

Phản ứng được tiến hành trong bình Uyêcxơ có hai ống dẫn 
khí đi qua nút, một ống để thổi khí trơ vào bình, còn ống kia dài 
đến tận đáy bình để HS đi qua. Nối ống nhánh của bình với 
ống cao su rồi dẫn vào tủ hút. Cũng có thể đặt toàn bộ dụng cụ 
vào trong tủ hút. 
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Rót NH.OH vào bình sao cho mực chất lóng thập hơn đầu ông 
nạp khí trơ một ít, rồi cho đòng khí nitơ hoặc agon tỉnh khiết đi 
qua để đuôi hệt không khí ra khỏi dụng cụ. Sau đó cho H;ạ§ đi 
qua bình đến khi được dung dịch bão hòa. 

Nếu muốn điều chế dung dịch không lằn (NH,);58 thì nẵng độ 
NHẠOH không được quá 8%. 

2. NH; + H;S = NH,„HS 
+ Để điều chế thành phẩm ở dạng tinh thể, người ta làm bão 
hòa rượu tuyệt đối bằng khí amoniac, ướp lạnh dung dịch xuống 
đến 0” và cho khí dihydro sunfua đã được làm khô bởi CaC]› lội 
qua dung dịch cho đến khi bão hòa. Khi đó tỉnh thể NH,H8 sẽ 
tác ra. Lọc hút tỉnh thể, sau đó ép tính thể giữa những tờ giấy 
lọc rồi cho vào ampun hàn kín lại. 


AMONI HYDROTACTRAT 
Ammonium Ammoniutn Ammonium 
bi†ariaricum bitartrate bitartrat 
(NHU)HC„H,O; TLPT 167,124 


Tính chất 

(NH,)HG,H,O; là những tính thể hình thoi không màu 
t.l.riêng 1,68. Ít tan trong nước (2% ở 209). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5537-51, thành phẩm hạng /.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 99,5% (NH,)HC„H,O¿ như sau (%): 


Tựp chất t.b.p.f tLằ. 
Chất không tan trongaxit clohydrie 0,005 0,01 
Bã còn lại sau khi nung 0,05 0,15 
Clorua (Cl) 0,001 0,002 
Sunfat (SO/¿) 0,005 0,01 
Phophat (PO,) 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 9,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
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Điều chế 

Trước tiên pha rồi lọc dung địch amoni tactrat như đã chỉ dẫn 
ở phần sau. Khi còn đang nóng hòa loäâng phân nước lọc có chứa 
(NH,);C„H4Os; với 80? nước nóng. Rót vào đó một dung dịch 
nóng (40-500) chứa 90g axit tactric trong 270zz/ nước, khuấy đều 
trong kbi rót. Lập tức kết tủa trắng (NH,)HC;H,O; dạng tỉnh 
thể hiện ra. Sau khi để nguội, lọc hút và rửa tỉnh thể với 150m 
nước cất lạnh. Đem phơi ở nhiệt độ phòng, thính thoảng lại trộn 
đều. Thu được vào khoảng 150-160g (75-80%) thành phẩm hạng 
thuốc thử tỉnh khiết. 


AMONI IODUA 


Amtmorntum ÂAmmonium Amuinoniiumn 
todatum iodrde todid 

NHạI TUPT 144,95 
Tính chất 


NHI là những tỉnh thể hình lập phương không màu, (đôi khi 
có màu hơi vàng), rất hút nước. T.Ì. riêng 2,50. Tan rất nhiều 
trong nước và rượu (20%). Dung dịch nước khi để ngoài ánh sáng 
dễ dàng bị phân tích, biến thành màu vàng của iot. 


Bảng 12 — Độ tan NHI trong nước 
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Bang 18 — Tỷ trọng các dung dịch nước NHỤ„I 


1 1,0942 28 1,2084 
1,10893 1,2265 
1,1248 1,2745 
1,1407 1,3264 
1,1577 1/3823 
1,1787 


1,1908 


Tiêu chuẩn thưốc thử thị trường 
Theo TCQG 3764-47, thành phẩm hạng £.&.p./ phải chứa ít 
nhất 99% NHụI, còn thành phẩm hạng tinh khiết ít nhất 96%. 
'Lượng thành phẩm ít nhất cho phép trong các hạng thành 
phẩm NHạI như sau (%): 
Tạp chất tkịpt  tb 
Chất không tan trong nước.. 0,005 0,01 
Bã còn lại sau khi nung (dưới 0,01 0,02 
dạng sunfat) 


Clorua (C]) 0,01 0,02 
Sắt (Fe) 0,0001 không có tiêu chuẩn 
[odat và iot (qui ra IOs) 0,003 0,01 
Độ kiểm (qui ra (NH4)2CO;) 0/0005 0003 
Điều chế 


1. Để điều chế thành phẩm hạng ‡t.kp.t, người ta đã tìm ra 
được phương pháp sau đây: 
3Fe + 4l: = Feals 
Feals + 4(NHạ);CO; + 4H:O = 8NH¿I + 2Fe(OH); + Fe(OH); 
+ 4CO; 
Lấy vỏ bào sắt, rửa bớt benzen, rồi cho vào dung dịch 10% 
H;5SÒx trong 20 — 30 pñ để tách hết rỉ sắt, xong đem rửa với 
nước, cho vào dung dịch 30% NaOH và để yên trong một ngày 
đêm để rửa sạch mỡ. 
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Sau khi đã rửa sạch với nước, lấy 40g vỏ bào cho vào cốc sứ 
có dung tích 0,5, đồ thêm 250”zz nước và đô từ từ )20ø tot vào 
đó (động tác kéo dài 10—-15p°). Sau môi lần đỏ iot, khuấy đêu 
hễn hợp, chú ý theo đõi đừng để nhiệt độ cao quá 30 - 35°. Để 
yên chất lóng trong vài ba tiếng đồng hồ, thỉnh thoáng lại 
khuấy đều. Thu được gần 270m dung dịch Fe;l¿, t.ÌLriêng 1,5. 

Gạn phần vỏ bào chưa phản ứng riêng ra, còn dung dịch cho 
vào cốc đun nóng (frong tủ hút ra) đến 45—50°, sau đó cho vào 
dung dịch 46g (NH¿)¿OH vào; nếu phản ứng đã hoàn toàn thì 
không có kết tủa xuất hiện; trong trường hợp ngược lại, cho thêm 
một ít (NHa)¿CO; nữa và để yên một lúc. Sau đó, đem lọc dung 
dịch và rửa kết tủa 2-3 lần vời nước cất nóng. Đế HN,OH vào 
nước lọc cho đến khi có mùi amoniae, đun nóng 10—15ph ở 80-85), 
cho thêm vào 3ø hoạt tính, rỗi đun nóng thêm 1 giờ nữa và lọc. 

Cô trên nồi cách thủy nước lọc trong bát sứ ở nhiệt độ không 
quá 80”, dùng đũa để khuấy và thỉnh thoảng cho thêm NH,OH; 
cần chú ý để bát sứ luôn có mùi amoniac. 

Sau khi sản phẩm trong bát sứ biến hết thành khối tỉnh thể 
và chỉ còn lại một lớp nước rất ít thì ngừng cô và để nguội bát 
sứ. Lọc hút tỉnh thể và rửa với rượu (ð-8z) để loại hết iot tự do 
còn sót lại. Thành phẩm cho vào trong bình hút ẩm bằng KOH 
rắn và được che áng sáng để làm khô ở nhiệt độ phòng rồi mới 
cho vào lọ màu, nút nhám và trát parafn. 

Thu được gần 65g (50% theo iot). 

Đem cô nước cái, có thể thu thêm được 20-30g thành phẩm 
với chất lượng kém hơn. 

2. Có thể điều chế thành phẩm chất lượng như trên, nhưng đơn 
giản hơn nhiều, nếu dùng axit iothydric làm nguyên liệu ban đầu. 

Rót vào chén sứ 160m! axit iothydric (t.Ì.riêng 1,31) cho thêm 
145m! NHẠOH (nh khiết, t.Ì riêng 0,91) đồng thời khuấy đều, 
lọc và cô như đã chỉ dẫn ở phương pháp trên. Mẻ tỉnh thể HNạI 
đầu tiên thuộc hạng ¿.È.p.. 

Thu được 85g. 
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AMON" METAVANADAT 
F.11/1121/111107) Amuửnonrem Â?LHONn1t.n 
Vunadtctutn tơngdete Dandaddt (inetq) 
NH,VO,. TLPT 116,99 

Tính chất 

NH-VO; là những tỉnh thể trắng hay màu vàng nhạt, ít tan 
trong nước và rượu. Độ tan trong nước 0,65% ở 18° và 6,3% ỡ 
70”. Dung dịch NH,VO; trong nước chuyển thành màu vàng 
nhanh chóng. Khi đun nóng trong chân không, ở 135° muối bắt 
đầu bị phân hủy, đun quá 210” tạo thành vanadi oxyt hóa trị 
thấp. Nung ngoài không khí, NH,VO; chuyển hóa thành 
anhydrit VạOsNH„VO¿ (chất độc). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 124-49, thành phẩm hạng (.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 99% NH„VO¿, và thành phẩm hạng £.k phải chứa ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NH¿VO¿s như sau (%): 


Tạp chất thpt tb 

Chât không tan trong nước 0,02 0,05 
Clorua (C1) 0,02 0,05 
Sunfat (SOu) 0,02 0,05 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,005 0,05 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (đưới dạng sunfat) 0,3 0,5 

Ngoài ra, còn phải kiểm tra thêm thành phẩm như sau: cân 
2,3g thành phám với độ chính xác 0,01g hòa tan trong 500mi 
nước nóng, cho thêm 20mm HNO; (t.l|.riêng 1,15) và hòa loãng 
thành 1 (dung dịch A). Hòa tan 10g amoni molypdat ¿£.È.p 
trong 100» nước sôi lọc bỏ tạp chất không tan (dung dịch 8). 
Hót vào bình hình nón ð0m⁄/ nước, cho thêm 10m dung dịch A 
và 0,3mi dung dịch 0,01 H;PO¿ (chứa 0,1ng PO¿`): 

Rót vào bình hình nón thứ hai 50n nước và 10ø dung dịch 
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B. Sau 2-3ph màu trong bình thứ hai tbình kiểm tra) phải lạt 
hơn màu trong bình thứ nhất. 
Điều chế 


1. Thành phẩm kỹ thuật thường có chứa tạp chất muối kim 
loại, kiểm, nhôm, crôm, đồng vv... Muối tinh chế, người ta hòa 
tan 100g NH¿VO; trong hỗn hợp 1500n? nước và 60 NHẠOH 
(f.À.p.† có t.I.riêng 0,91) đun nóng đến 60~70”, cho thêm 2g than 
hoạt tính và để yên trong 30pb rồi lọc qua giấy lọc gấp. 

Cho thêm vào nước lọc 150g NHạNO; (.È.p.?); lọc hút kết tủa 
NHVO; vừa tách ra, rồi lấy 300m nước cất để rửa, sau đó rửa 
lại với một ít rượu. Phơi khô thành phẩm ở nhiệt độ không quá 
20-25". Thu được vào khoảng 70g thành phẩm hạng £.È.p.¿. 

2. Có thể điều chế thành phẩm dựa trên các phản ứng sau đây: 

NaaCOsa + V.O; = 2NaVOa + CO,† 
NaVO¿ + NH„CI = NH¿VO¿ + NaC] 

Trong một cốc dung tích 4007! người ta đun nóng và hòa tan 
17,5øg NazOO; trong 125mm! nước. Cho vào lúc đang sôi từng lượng 
nhỏ cho đến khi hết 25g vanadi pentaoxyt. Khi CO; không thoát 
ra nữa, thì thêm kali pemanganat (rắn hoặc dung dịch bão hòa) 
đến khi dung dịch mất màu xanh. Khi đó tạp chất v" trong 
vanadi pentaoxyt sẽ bị oxy hóa. 

Lọc huyền phù tạo thành một vài lần qua cùng một giấy lọc 
cho đến khi nước lọc trong suốt. Rửa kết tủa trên giấy lọc bằng 
nước cho đến khi nước rửa không còn phản ứng đối với ion 
vanadat (mẫu nước lọc khi axit hóa bằng axit sunfirie 6W và 
thêm hydro peoxyt sẽ không còn màu vàng). 

Gom các nước lọc lại (125—150m/), đun nóng đến 60°, rồi cho 
vào dung dịch đang nóng 75g NHẠC] trong 125m nước. Sau vài 
giờ lọc hút các tỉnh thể NHVO; trên phẫu Busne, rửa bằng 
những lượng nhỏ nước (mỗi lần 5zz/) cho đến khi nước rửa không 
còn phản ứng với ion clo,rồi phơi khô trong không khí. 

Hiệu suất 26g (80%). 
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AMONI MOLYPDAT 


Amimontunt Ámtmiontut Anmmonium molybdate 
tolybdaenitcum molybddte Muotybdansdiires 
gnnontum 


A. Muối tỉnh thể 
(NH¿)¿Mo;O¿¿4H;O TLPT 1285,92 

Tính chất 

(NH,)sMo;Oa¿4H;O là những tính thể hình lăng trụ, không 
màu hoặc hơi có màu lục. T.Iriêng 3,31. khi để ra ngoài không 
khí bị hả hơi và mất đi một phần NHạ. Đun nóng đến 150” bị 
phân tích thành NHạH;O và MoO;. Tan được trong nước, trong 
axit và kiểm mạnh. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3765-53, thành phẩm hạng ¿.È.h.h phải cứa ít 
nhất 81% MoOa, hạng /.È.p.¿ ít nhất 80,5% và hạng /.k. ít nhất 
80%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(NH,)sMo;O¿„ 4H;O như sau (%): 


Tọạp chất t.h.h — t.b.p.f t.b 
Chất không tan trong NH.OH 0,005 0,01 0,03 
Clorua (C]) 0,0025 0,005 0,01 


Kim loại nặng nhóm HS (qui: 0,001 0,002 0,005 

ra Pb) 

Photphat (PO¿) 0,0002 0/0005 0,00 

Sunfat (SOa) 0,01 0,025 0,05 

Điều chế 

6NH,OH + 7MoO; = (NH¿)¿Mo;O¿; + 3H;0 

Nghiền trong cối sứ 125g MoQ; (k.thuật) với 220m nước và 
100m! NHẠOH t.l.riêng là 0,91. Đem lọc dung dịch thu được, còn 
kết tủa trên giấy lọc thì rửa với nước amoniac. Cho thêm vào 
nước lọc 5m! dung dịch 2 (NH,);8, hâm nóng, lọc rồi cô đến t.]. 
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riêng 1,41. Sau đó đô thêm NHẠOH tt.|.riêng là 0,91) cho đến 
khi dung dịch sặc mùi amoniac rỏi để nguội đồng thời khuấy 
đều. Lọc hút tỉnh thể vừa được tạo thành. Thu được 60% hạng 
t.k.p.. Đem cô nước cái có thể thu thêm được một lượng thành 
phẩm kém tỉnh khiết hơn. 
B. dung dịch œmoni molypdat 
Điều chế 


1. Pha 150g amoni molypdat hạng ¿.È.p.£ trong Lí nước cất và 
rót dụng dịch này vào 1 HNO:. t.I. riêng 1,2 (không được làm 
ngược lại. Để lắng dung dịch trong 48 giờ. Nếu trong thời gian 
này có kết tủa xuất hiện thì gạn bỏ đi. 

2. Có thể điều chế dung dịch amoni molypdat bằng cách tải 
sinh những cặn bã molypden thu được trong phòng thí nghiệm 
sau khi phân định photpho. 

ø) Sau khi phân định photpho, phần nước lọc còn lại (không 
có nước rửa) cho vào bát sứ cô cho đến khi chỉ còn một thể tích 
nhỏ. Đổ nước ra, gạn lấy phân cái là phần chủ yếu gồm muối 
nitrat và molypdat. Đổ vào phần cái một ít nước cất nóng và 
dùng chày để nghiền qua, sau đó chuyển vào bình cầu để xử lý 
vớt dung dịch 25% NHẠOH ((ính khiết) nhưng tránh đừng lấy dư 
amoniac. Khi đó các molypdat tan hết, cho kết tủa Fe(OH)a vào 
giấy lọc để lọc và rửa 2-3 lần với nước nóng. 

Muốn kết tủa axit molypdic, đổ HNO; (t.l. riêng 1,4) vào phần 
nước lọc cho đến khi ngưng tạo thành kết tủa trắng. Để lắng, 
lọc, rửa kết tủa tránh dừng lấy dư amoniac. Sau khi hòa tan 
xong, rửa giấy lọc 1-2 lần với nước lạnh, sau đó pha loãng dung 
dịch amoni molypdat vừa thu được với nước để được t.Ì. riêng 
1,1. Đổ dung dịch này vào HNO; (finh khiết, t.l. riêng 1,2) có thể 
tích bằng thể tích dung dịch. Dung dịch amoni molypdat thu 
được có thể sử dụng trong phân tích. 

b) Rót phần nước lọc, sản phẩm thu được sau định phân 
photpho vào chai thủy tỉnh lớn, đun nóng chất lỏng bằng hơi 
đến 70° và chuyển tất cả molypden dưới dạng kết tủa bằng cách 
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cho thêm vào do HạPO¡ (È/huđ?2 hay Na,H1PO, cho đến khi kết 
tủa hoàn toan (tránh đừng lấy thừa quá nhiều chất làm kết tủa). 
Sau 12 giờ lại kiếm tỉ xem đã kết tủa hoàn toàn chưa bằng 
cách đô thêm vào phần nước trong suốt một ít Na;HPO, dung 
dịch gạn đô đi, kêt tủa cho vào bát sứ hay sành rỏi dùng tia 
nước mạnh để khuấy dục kết túa và đế lắng. Phần nước đổ đi, 
kết tủa thì rửa lại như trên (để tách ion FeŸ*j cho đèn khi nào 
đem thử một mẫu kết tủa, thấy nỏ gân như hòa tan hoàn toàn 
trong NH,OH loãng. Rửa kết tủa xong cho vào bát sứ và sấy khô 
trên nồi cách thủy. : 

Hòa tan 325g kết tủa trong 11007 nước amoniae (gồm 495i 
NHẠOH (t.Ì. riêng 0,81 và 615m nước). Không lo ngại gì đến 
vấn đục xuất hiện, tiếp tục tiến hành kết tủa ion PO#” bằng 
cách đô thêm vào 190mn! “nước magiê” (điều chế bằng cách hòa 
tan 300g MgCI;6H;O và 800g NH,CI trong 1/ nước). Để yên cho 
kết tủa lắng xuống, sau đó lạc chất nước qua giấy lọc kép. Khi 
pha 535m nước lọc trong 2000m HNO;¿ (tÌ. riêng 1,9) ta được 
dung dịch amoni molypdat, cần thiết phải để yên vài ngày trước 
khi đem dùng. 


AMONI NITRAT 


Ammonium Amrmonium Ammonium 
nricum mirdte SaÌpefer§qurCS qininoniuưmn 
NH¿NOa TLPT 80,048 


Tính chất 


NHạNG; là những lăng trụ trong suốt và không màu t.]. riêng 
1,73 T chảy 169,6”. Khi đun nóng từ từ đến 190° và cao hơn nó 
bị phân tích thành nước và dinitơ oxyt (đun nhanh có thể xảy ra 
nổ). Tan nhiều trong nước hấp thụ nhiều nhiệt khi tan. Ở 15° 
khi trộn một phần muối với phần nước theo trọng lượng,Nhiệt 
độ hôn hợp hạ xuống đến -10°. Tan được t rượu (4% ở 20° 
Thành phẩm là một chất háo nước nên phải đựng trong bình có 
nút nhám. 
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Bảng 14— Độ tan NHỤUNO); trong nước 0à tỷ trọng các 
dụng dịch bào hòa. 


Bảng 15- Tỷ trọng các dung dịch NH.NO; 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TƠQG 3761-47, các dạng thành phẩm phải chứa ít 
nhất 98% NHaNO:¡. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các ạng thành phẩm 
NHẠNGO: như sau (%): 


Tụp chất t.b.h.h thpt th 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
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Bã không bay hơi 0,005 0/03 — 0,06 


Photphat (PO¿) 0,0005 0,001 0,002 
Clorua (C]) 0,0005 0,002 0,004 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,02 0,04 
Thioxyanat (CNS) 0,001 0,005 0,01 
Asen (Ás) 0,00001 0/0005 0,0001 


Kim loại nặng nhóm H;S (qui 0,0003 00005 0,001 
ra Pb) 

Sắt (Fe) 0,0001 0,0002 0,001 
Nitrit (NO); 0,0005 0,0005 0,001 


Ngoài ra còn phải tiến hành kiểm tra thêm thành phẩm như sau: 

1. Kiểm tra các chất hữu cơ. Lấy một lượng cân + 0,01g thành 
phẩm hòa tan trong 5mi HNOs (k.h.h) (t\. riêng 1,4) và cho 
bốc hơi trên bát sứ trên nổi cách thủy cho đến khô (trong tủ 
hút). Chất bã thu điều chế phải có màu trắng tỉnh. 

2. Kiểm tra phản ứng của dung dịch nước. Lấy mọt lượng cân 
Bx+0,01g thành phẩm đem hòa tan trong 5ð9;n! nước cất vừa đun 
sôi để nguội, cho thêm vào dung dịch một giọt dung dịch rượu 
metyl đỏ 2%. Màu đỏ vừa hiện ra phải chuyến thành màu vàng, 
nếu cho thêm vào đó một dung dịch NaOH, 0,01. với một lượng . 
không quá: 

2mi đối với thành phẩm hạng £.È.h.h và t.È.p.t 

4ml đối với thành phẩm hạng ¿.b. 

Điều chế 

1. Có thể điều chế thành phẩm hạng /.È.h.h hay £.Èk.p.£ bằng 
cách trung hòa axit nitric với amoniac. Pha dung dịch 4m 
HNO: (t1. riêng 1,4) bạng (.k.h.h hay t.k.p.† với 60n! nước, cho 
thêm từ từ NHẠOH (/.& có t1. riêng 0,91) vào cho đến ngửi thấy 
mùi NHạ (khoảng 58m). Đun nóng dung dịch, lọe, cho bốc hơi 
trên nồi cách thúy cho đến khi tạo thành một lớp váng tinh thể; 
ướp lạnh bằng nước đá. Đề những tịnh thể vừa kết tinh vào 
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trong đê nước cái chảy đi hết rồi sấy khô thành phẩm ở 40-50”. 
Thu được gần 30g (60%). Cho bốc hơi và kết tỉnh lại nước cái, có 
thể thu thêm được một ít lượng thành phẩm nữa. 

2. Có thể điều chế thuốc thử NHạNO; bằng cách tính chế sản 
phẩm kỹ thuật. Muốn vậy, hòa tan 200g sàn phẩm kỳ thuật 
trong 100m nước ở 80-90”, cho thêm 10g BaCO¿ và đun nóng 
hỗn hợp cho đến sôi trong 2 giờ cho các sunfat và sắt lắng xuống 
hoàn toàn. Lọc các dung dịch nóng qua giấy lọc gấp; sau đó tiến 
hành thí nghiệm như đã nói ở phương pháp 1. 


AMONI NITRIT 
Ammonium ÁntLmontum Amnontumnttrtt 
nitrosum nitrde SoaÌpetrigsaures 
qmưnontum 
NH¿NO›¿ TUPT 64,048 


Tính chất 

NHẠNO: là những tỉnh thể nhỏ hình lăng trụ, có màu vàng 
nhạt, (t.l. riêng 1,69). Khi để lâu, nhất là ở chỗ ấm, muối dần 
dần bị phân tích thành nitơ và nước. 

NHạNO; = Na + 2H:O 

Vì vậy cho nên không được đựng NH,NO; trong các bình nút 
chặt. 

Dung dịch đậm đặc bị phân tích khá nhanh chóng so với 
muối khô, nhất là ở nhiệt độ trên 33°. Khi đun nóng muối khô 
trên chậu cách thủy thì mới đầu không có gì xảy ra, nhưng sau 
đó ở 60-70” nó nổ mạnh. Ámoni nitrit tan nhiều trong nước, 
trong alcol metylie và etylic, ít tan trong ete. 


Bảng 16 - Độ ¿an NHỤNO; trong nước. 


NHẠNO; % NH,NO; % 
—=11,15 50,05 19,15 64,3 
+ 1,4 56 : 33,45 75,0 
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Điều chế 

Để điều chế dung dịch nước NH;NO;, người ta trộn những 
dung dịch nóng (40-45°) gồm 70,5g NH„ClO¿ trong 200m nước 
và ð7g KNO; trong 100nỶ nước. 

NHCÌO¿ + KNO; = KClIO¿ + NHạNO; 

Dùng nước lạnh để làm nguội hôn hợp và để yên trong một 
ngày đêm. Người ta tách kết tủa KClO¿ khó tan ra khỏi dung 
dịch và bảo vệ dung dịch trong chỗ tối và lạnh. Nêng độ dung 
địch thu được gần 2N. 

Thử . 

1L. Hàm lượng NHẠNO;¿. Lấy 25mi dung dịch vừa điều chế trên 
pha loãng thành 200m. Chuẩn độ dung dịch NH„NO; loãng này 
với hỗn hợp ð0mi KMnO, nồng độ 0,1N, 25mi nước và 10ml 
H;SO; (t.L. riêng 1,84). 

1m KMnO, = 0,003202g NH„NO; 

2. Với rượu quì dung dịch thử phải cho phản ứng trung tính 
hay phản ứng kiểm yếu. 

3. Phản bà không bay hơi Lấy một cái đĩa có trọng lượng 
biết trước. Đổ vào 20m! dung dịch và cho bốc hơi khô, chất bã 
đem nung và cân. Trọng lượng chất bã không được quá 0,015%. 

4. Clorua, sunfat uà bari. Mỗi lân lấy 5ml dụng dịch và lần 
lượt thử với dung dịch AgNØ;, và H;5O,. Dung dịch không được 
vấn đục. 


AMONI OXALAT 
Amimonium Am monrum Âmmonium 
oxaÌicumrn oxdlate axolat 
(NH¿);C;O,.HạO TLPT 142,116 


Tính chất 
(NH,)zC:O¿.H;O là những tỉnh thể hình thoi không màu. (T.]. 
riêng 1,501). Tan được trong nước, ít tan trong rượu. 
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Bảng 17 - Độ tan (NH,):C:O,.H.O trung nước. 


UNH,);C;O, % (NH,J2C¿O, % 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5712-51, thành phẩm hạng ¿.È.b.» phải chứa ít 
nhất 99,8% 

(NH¿);C;O..HạO, còn hạng fínb khiết phải chứa ít nhất 99,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(NH¿);C:O,.HạO như sau (%): 


Tựp chất tk.h.h — thpt t.& 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 0,020 - 
Bã sau khi nung 0,005 0,015 0,030 
Clorua (Cl) 0001 0,01 0,002 
Sunfat (SO¿) 0005 0/01 0,09 


im loại nặng nhóm Hạ§ (qui 0/0002 0/0010 0/0015 
ra Pb) ` 

Sắt (Fe) 0/0002 0,0005 0/0010 
Điều chế 


Hòa tan 104g axit oxalic (NH.);C;O¿.HạO (.&.h.b. hay t.b.p.†) 
trong 180m nước cất ở 60° và lọc qua giấy lọc gấp (hay phễu lọc 
nóng) vào bát sứ có chứa 142» NH,OH (È.h.h hay ¿È.p., t1. 
riêng 0,91). Làm lạnh nhanh chóng dung dịch xuống 25° đồng 
thời khuấy đều, lọc hút ngay tỉnh thể và phơi khô ở nhiệt độ 
phòng. Thu được 88g (75%) thành phẩm hạng £.&.h.h hay ¿.È.p.t. 
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AMONI PECLORAT 


Ẩminonitt AJjMH(OHiUum ẢHUHoniuin 
perchloricum perchlorate perchiordi 
NHaC1O, TLUPT 117,49? 
Tính chất 
NH,C1O¿ là những tỉnh thể hình thoi không màu. (T.1. riêng 
1,87). Tan nhiều trong nước, trong số những dung môi hữu cơ thì 
alcol metylic là dung môi tốt nhất. Ở 210° bắt đầu bị phân tích: 
2NH,C]O¿ = N; + Clạ + 2Ó; + 4H;O 
hôn hợp NH„CIO, với những chất hữu cơ, khi đun nóng hay 
va chạm có thể nổ được (giống như KCIQ;). 


Bảng 18 - Độ (an NH,CÌO, trong nước. 


NH,CIO, % t°C NH,CIO, % 


80 


100 
107 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo những điều kiện kỹ thuật tạm thời VTT. Thành phẩm 
hạng thuốc thử phải chứa ít 99,5% NH„CIO,. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép NH„CIO;¿ như sau (%): 


Chất không tan trong nước 0,005 
Clorua (C1) 0,002 
Sunfat(SO,) . : 0,005 
Canxi (Ca) 0,003 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,001 
Sắt (Fe) 0,0005 
Điều chế 


Để điều chế thuốc thứ tỉnh khiết, người ta đã tìm ra được phương 
pháp sau đây: 
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Lấy 4! dung dịch 30% HCIO, /2.È.p./ hay (.&). từ từ thêm vào 
đó NH,OH //.kp., (tÌ riêng 0,91) cho đến khi được phản ứng 
kiểm nhẹ (thử với quì). Đưn sôi dung dịch, để nguội và lọc qua giấy 
lọc gấp. Cô trên nồi cách thủy nước lọc đến gần khô (phần nước cái 
còn lại không quá 19). Để nguội ở nhiệt độ phòng, lọc hút tinh 
thể, ép mạnh và sấy khô ở 110°. Thu được 165--168g (95% HCIO/). 


AMONI PESUFAT 


Ântmonium Amtrmonium Ammonium 
persulftrivum persulfate Dcberschuuefelsaures 
: đGmmonium 
(NH¿);5;Os TLUPT 229,212 


Tính chất 

(NH¿);S¿O; là những tỉnh thể hình phiến không màu, đôi khi 
có màu lục nhạt. Khi đun nóng biến thànhamoni pyrosunfat 
(NHa);S;¿O; đồng thời không bị phân hủy; khi ẩm nó đần dần bị 
phân hủy, cho ra oxy và ozon. Dung dịch nước bị phân hủy ngay 
ở nhiệt độ phòng và nhất là khi đun nóng. Tốc độ phân hủy các 
dung dịch nước chậm lại khi pha loãng, cũng như khi có mặt các 
sunfat kim loại kiểm hay là phèn nhôm kali. 

Độ tan của muối ở 0° là 36,7%; ở 15,5° là 42,7%. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3766-47, thành phẩm hạng /.È&.p.¿ phải chứa ít 
nhất 85% (NH¿);S¿Os, hạng tinh khiết phải chứa ít nhất 75%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(NH¿);¿S3;O; như sau (%): ' 


Tụp chốt t.k.p.† t.k. 
Chất không tan trong nước... 0,005 0,02 
Bã còn lại sau khi nung _ 0,05 0,1 
Clorua (CÙ 0,002 0,005 
Eim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 0,002 
Sát (Fe) 0,001 0,003 
Mangan (Mn) 0,0001 0,0003 


hitszfiadfu2 hodbbti 


Điều chế 
(NH,);S5O¿ + H;SO, = (NH¿)¿52Ó¿ + l1; 

Để điều chế thành phẩm hạng tÈ.p.t người ta tiến hành như 
sau. Đổ vào một bình dung dịch 2 lít, đường kính 15~-20cm, một 
thể tích 1700m/ dung dịch (NH¿);SO, (t.R.p.£) bão hòa với 5mi 
H;5Ox (.k.h.h, t.Ì. riêng 1,84) bình được làm lạnh bằng cách 
nhúng vào trong nước. Để điện phân dung dịch, người ta dùng 
những dây dẫn bằng platin, đường kính 0,75m (chiêu dài dương 
cực 150mm, chiều dài âm cực 70mm) làm điện cực khoảng cách 
giữa chúng độ 100mm. Cường độ dòng điện 6-7A, thế hiệu 10-- 
11V. Nhiệt độ dung dịch khi điện phân không được quá 25-~27°. 
Nếu trong quá trình điện phân, dung dịch bắt đầu có mùi NH; thì 
đổ thêm mấy chục mililít dung dịch bão hòa (NH¿)z5O, trong 
H;SO,. Trong thời gian phân điện, cứ sau 3-4 giờ, lại ngắt dòng 
điện, cạo sạch điện cực và dùng thìa vớt lớp váng bẩn trong dung 
dịch. Sau 24 giờ điện phân, đổ thêm 90g (NH,);SO, nghiền nhỏ 
và tiếp tục điện phân trong 60-70 giờ nữa, thỉnh thoảng lại 
khuấy đều. Người ta tách riêng những tỉnh thể (NH.);SzO; vừa 
xuất hiện, làm bão hòa một lần nữa dung đì^Ì: bằng (NH,);SO¿ và 
axit hóa bằng H;SO, rồi lại điện phân tiếp tục. Lọc hút kết tủa 
(NH.);S;O¿ (350—400øg) và sấy ở nhiệt độ không quá 40°. Hiệu xuất 
dòng 60~70% (kể cả (NH,);SzO; trong dung dịch. ` 

Thường thường trong thành phẩm có chứa hơn 90% (NH¿);S;O; 
trong thành phẩm ít hơn thì người ta tỉnh chế bằng cách kết tỉnh. 
Muốn vậy, hòa tan 700g muối trong 700m nước ấm (40-45°) dùng 
giấy lọc gấp để lọc nhanh dung dịch và ướp lạnh nước lọc bằng 
nước đá. Cho vào phêu lọc để hút tình thể (NH¿);¿S:O; đã tính 
khiết và rửa với một ít nước. Thu được 240g (35%). 


AMONI PHOTPHAT 


Âmmontum Ammonium Ammonium 
bhosphoricum tribqsic phosphat dreibasisch 
(NH¿);PO,.3H:ƠO TLPT 203,143 
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Tính chất 

(NH¿)zPO,3H;O là những tỉnh thể không màu, đễ tan trong 
nước (19% ở 25°), không tan trong rượu và ete. Khi để ngoài 
không khí, một phần amoniac trong muôi sẽ bị mất. đi. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 3040-51, thành phẩm hạng (nh khiết phải 
chứa it nhất 95% (NH¿)zPO,.3H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong thành phẩm (NH,);PO,. 
3HO hạng tỉnh khiết như sau (%): 


Chất không tan trong nước 0,005 
Clorua (C]) 0,002 
Sunfat (SO¿) 0,02 

Sắt (Fe) 0,002 
Kim loại nặng nhóm HạŠ (qui ra Pb;) 0,002 


Điều chế 

Để điều chế thuốc thứ, người ta trộn dung dịch 30g 
(NH¿)2HPO, trong 300n/ nước và 37,5øg NHạCI trong 300m nước, 
đun nóng hỗn hợp đến 60°, thêm vào đó 300m/ NH.OH (t.L. riêng 
0,93) và để dung dịch nguội dần trong bình kín. Lọc hút tỉnh thể 
- vừa tách ra và rửa với NHẠOH đậm đặc. Phơi muối trên tờ giấy 
lọc trong mấy giờ liền, xong cho vào bình có nút đậy thật kín. 


AMONI POLYSUNFHA 


Ammontum polysulfide Ammonium polysulfid 
(NHa);5, 
Tính chất 
(NHa);S, chỉ có ở trong dung dịch. Tùy thuộc vào trị số của x 
mà dung “lịch có từ màu vàng đến màu đỏ. Để lâu ngoài không 
khí, bị phân tích cho ra lưu huỳnh. Khi tác dụng với axit bị phân 
tích thành HạS và S. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT Y—i9—51, thành phẩm hạng /ính khiết phải 


http://tieulun.Bfpto.org 


chứa nhiều nhất 6“¿ NH, và ít nhất 16,5% lưu huỳnh. 
Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong thành phẩm hạng trinh 
khiết như sau (%); 


Clorua (Cl) 0,02 
Bã không bay hơi 0,25 
Điều chế 


2NH,OH + H;S = (NH¿);¿S + HO 
(NH¿);ŠS + (x-1)8 - (NH.);S, 

Để điều chế thành phẩm hạng fính khiết, người ta làm cho bão 
hòa 220m NHẠOH (tinh khiết, t.Ì. riêng 0,91) bằng H;S cho đến 
khi lấy mẫu dung dịch màu hơi vàng cho tác dụng với dung dịch 
ö# MgCl;, không thẩy có kết tủa Mg(OH); xuất hiện nữa thì thôi. 
Trộn vào dung dịch thu được ở trên 30g lưu huỳnh nghiền mịn 
(hay lưu huỳnh hoa) và để yên một hai ngày đêm để cho lựu 
huỳnh gần như hòa thí nghiệm hoàn toàn (thỉnh thoảng lắc). 


AMONI SuNFAT 
Ammonium Ámmonitrn Ammonium 
sưlftricum sulftre Schueƒfetsqures ammonium 
(NH,);SO, TUPT 132,146 


Tính chất 


(NH¿);¿SO¿ là những tình thể hình thoi. (T.1. riêng 1,77). Tan 
nhiều trong nước, không tan trong rượu, T. hủy 355°.] 


0 
10 
20 


Bảng 19 ~ Độ tan (NH,);SO/, trong nước 


(N Hà )aSO¿ tˆC (N H¿ )z5O, tˆC (NH,);SO¿ 
% % % 
: 80 : 


48,8 
90 
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Bảng 20 - Tỷ £rọng các dụng địch nước (NH.,SO, 


(6) 
1,1383 
1,1496 


Theo TOQG 3769-47 bất kỳ hạng thành phẩm nào cũng phải 
chứa ít nhất 25% NHị¿. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(NH¿):SO¿ như sau (%): 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Tựp chất t.k.h.h tb.p.f f£.È 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Bã không bay hơi 0,005 0,02 0,06 
Photphat (PO,) 0,0005 0,001 0,002 
Clorua (C]) 0,0005 0,001 0,002 
Thioxyanat (CNS) 0,005 0,01 0,02 
Asen (As) 0,0002 0.0005 0,001 


Kim loại nặng nhóm H;S (qui 0/0005 0,001 0,002 
ra Ph) 


Sắt (Fe) 0,0002 00005 0,001. 
Nitrat (NO;) 0,001 0,002 0,005 
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Ngoài ra con phai kiểm tra môi /rường dùng dịch nước của 
thành phẩm. Pha một dụng dịch chứa 5 + 0,01g thành phẩm vào 
50nÏ nước, nhỏ vao đó một giọt dung dịch rượu 0,2%. metyl đỏ. 

Thành phẩm được còng nhận là thuốc thử, nếu màu đó vừa 
hiện ra sẽ chuyên thành màu vàng khi cho thêm vào đó một 
dung dịch NaOH có n¿ng độ chính xác 0,01N với một lượng 
không quá: 

0,5m! đối với thành rhẩm hạng tÈ.h.h 

1i _ - — tk.p.f 

4mi _ .- — t.È 

Điều chế 


1. Có thể điêu chế th xốc thử amoni sunfat bằng cách tỉnh chế 
san phẩm kỹ thuật. Muốn vậy, hòa tan 150g (NH,);SO, (È. 
thuậ£) trong 260m) nước, đun sôi dụng dịch, cho thêm 1—2g 
(NH¿);58:Ös và đun sỏi tiêm mấy phút nữa để cho oxy hóa hoàn 
toàn tạp chât sắt 11L) thành sắt (TH). Kiểm tra để đảm bảo “sự 
oxy hóa đã hoàn toàn (:;hông có màu chàm hay kết tủa khi cho 
Ka|[Fe(CN)s] vào mâu dung dịch thứ đã lọc kỹ), nếu thấy cần 
thiết thì cho thêm (NH¿ s28;O¿. 

Sau khi đã oxy hóa hoàn toàn, đổ NHẠOH vào cho đến khi có 
phán ứng kiểm mạnh, đun sôi và lọc. Nước lọc không màu đổ 
vào bát sứ và cô cho đến trạng thải hề lỏng và để nguội ở nhiệt 
độ phòng. Lọc hút tinh thể, rửa từ hai đến ba lần với nước cất 
.\,th và phơi khô ở nơi 1m, 

Thành phẩm điều chế theo phương pháp này thường có chứa 
một lương đáng kế can di (đến 0,2%), có thể tách ra bằng cách 
kết tua với. dung dịch amoni oxalat trong môi trường kiểm 
(NH¿);CO;. 

2. Có thể điều chế thành phẩm tỉnh khiết hơn khi trung hòa 
nước amoniac với axit sunfurie: 

2NHẠOH + H;SO, = (NH¿);5O¿ + 2H¿O 
Lấy 270mi NH Ơli “°. thuật), (t.Ì, riêng 0,91), ướp lạnh bằng 


~ò 
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nước đá hay tuyết, khuấy đều. đồng thời đổ vào đó 8500 20% 
H;SO:. Dung dịch thu được phải có mùi amoniae (nếu cần cho 
thêm vào một ít NHẠOH). 

Đun sôi dung dịch, lọc và cô trong bát sứ theo phương pháp 1. 


AMONI SqNFqA 


Ẩmrmoniurm Âm nonttuamn Aminoirum 
sưifurattin sưlfide suifd 
(NH,);S TLPT 68,146 


Tính chất 


(NH¿)zŠ không điều chế được ở trạng thái rắn. Dung dịch 
(NH¿»;8 trong nước là một chất lỏng không màu có mùi amoniae và 
đihydro sunfua, dụng dịch có phản ứng kiểm, dù có làm thật lạnh 
cũng không thể tách được tinh thể muối rắn ra khỏi dung dịch. 

Để ra ngoài không khí dung dịch bị vàng ngay, đồng thời tạo 
thành polysunfua và thiosunfat, Có thể giải thích điều đó là do 
sự oxy hóa dihydro sunfua để tạo thành nước và lưu huỳnh, đồng 
thời lưu huỳnh tác dụng với (NH¿);¿S cho ra amoni polysunfua 
:NH¿)z5, màu vàng. Tất nhiên, thiosun-fat tạo thành là do sự 
tương tác cúa lưu huỳnh với NH,OH: 

6NH,OH + 45 = (NH,);S;O; + 2(NH,);S + 3H;O 

Muốn bảo quản tốt (NH,)¿58, phải đựng trong các bình thật 
kín, đựng đẩy dung dịch sắt đến tận nút (hay trong khí quyển 
nitơ). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TOQG 3767-47, lượng tạp chất tối đa cho phép trong 
dung dịch (NH;);S ứng với hạng ¿.È.p.£ như sau (%): 


Bã khòng bay hơi 0,005 
Cacbonat (COa) 0,005 
Clorua(Cl _ _0,009 


Ngoài ra, dung dịch phải trong suốt. không màu, không cặn 
và chứa ít nhất 8 2% lưu huỳnh dạng sunfua. 
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Phải kiểm tra đê đảm báo trong thành phẩm không có asen. 
gntimon uà thiếc. Lấy 50m! thành phẩm, đổ axit clohydrie (C.Ì. 
riêng 1,12) vào đó để có môi trường axít, vân đục phải có màu 
trắng tỉnh, không được gợn màu vàng hay màu nâu, 

Điều chế 

1. NH,OH + H;S < NH„HS + H;ạO 

NH.HS + NH,OH = (NH¿)5 + HạO 
Lấy một dung dịch loãng NH,OH (nồng độ không quá 8#) 
có thể tích xác định rổi chia ra làm hai phần. Làm bão hòa 
'_ phần thứ nhất bằng H;8 lấy dư để tạo thành NH„H§ trong dung 
dịch, sau đó đổ phần NHẠOH thứ hai vào. 

Phương pháp này không áp dụng được cho các dung dịch 
NH,OH đậm đặc, vì sự bão hòa bằng đihydro sunfua không tiến 
hành đến cùng được. Vì vậy, muốn điều chế (NH„);S từ dung 
dịch NH,OH đậm đặc, người ta làm bão hòa dung dịch này bằng 
đihydro sunfua để được ngay (NH¿);8. 

Để xác định điểm cuối của phản ứng trung hòa, thỉnh thoáng 
người ta lấy một mẫu chất lỏng và cho thêm vào đó dung dịch 
CuSO,. Lọc bỏ kết tủa CuS và thử môi trường nước lọc: nó phải 
là trung hòa; còn sự có mặt của axit tự do chứng tỏ dung dịch đã 
bão hòa dihydro sunfua và tạo thành NH„H8 theo như phương 
trình: . 

2NH„HS + 2CuSO, = 2CuS + (NH¿);SO;, + H;5O, 

Trong trường hợp này phải cho thêm vào một ít NHẠOH. Nếu 
nước lọc không có phản ứng axit, thì lấy kết tủa CuS trên giấy 
lọc xử lý trực tiếp với NHẠOH. 

Nước lọc phải không có màu. Nếu có màu chàm tức là chưa 
đến điểm trung hòa và trong dung dịch còn NHẠOH, do đó đã 
kất tủa Cu(OH);, chất này tan được trong NH,OH dư để tạo 
thành phức chất: 

2CuSO¿ + (NH,);S + 2NH,OH = CuS§ + Cu(OH); + 2(NH¿);SO, 

Cu(OH); + 4NH,OH = [Cu(NH:)„| (OH); + 4H;O 
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Trong trường hợp này, cho thêm một ít H;S lội qua dung dịch. 
Nước lọc không có phản ứng axit và dung dịch không có màu 
chàm sau khi xử lý kết tủa CuS với amoniac chứng tỏ chính xác 
phần ứng trung hòa: 

CuSO¿ + (NH.,)¿S = CuS +(NH¿›SO, — 

2, Để điều chế dung dịch (NH¿):S không chứa tạp chất CO;, 
người ta cho khí HạS đi qua NH,OH (không được chứa CO) với 
tốc độ đếm được từng bóng. Việc bão hòa dung dịch được tiến 
hành cho đến khi thêm 1—-2m mẫu thử vào 1-2m/ dung dịch 
MgC]1; 5%, thì vẩn đụ€ không xuất hiện ngay lập tức, mà phải 
sau 2-3ph (tạo thành một vàng ở chỗ tiếp xúc của các lớp). 

Còn nếu vẩn đục xuất hiện ngay, thì cho tiếp HạS đi qua một 
phút nữa, rồi tiến hành thử như trên. 


AMONI TACTRAT 
Ammontum Ammonium Ammontum 
tartarIcum ` #qrirodfe tartrat 
(NH,);C„H„Os TLPT 184,156 


Tính chất 


(NH¿);C„H4O; là những tỉnh thể trắng hệ đơn tà, (t.Ì. riêng 
1,60). Tan nhiều trong nước. Để lâu ngoài không khí nó dân dần 
mất NHạ và chuyển hóa thành (NH.);C¿H„O;. Dung dịch nước để 
lâu sẽ bị mốc. 


Bảng 21 — Tỷ trọng các dung dịch nước 


— (NH,);C¿H,O; % 


tiig:Øflauloh,Hoioig 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4951-51. thành phâm hạng 2. phải chứa ít 
nhất 99% (NH¿);C,H,O¿. còn hạng £.È. phai chứa ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phám 
(NH,);C„,H,O;s như sau (%): 


Tạp chất tk.p.I t.k. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Bã còn lại sau khi nung 0,02 0,05 
Clorua (Cl) 0,002 0,005 
Sunfat (SƠ,) 0,01 0,02 
Kim loại nặng nhóm H;§ (qui ra Ph) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Điều chế 


Hòa tan 90g axit (NH¿);¿C¿H,Os (/&) trong 100m nước cất, 
đun nóng đến ð0-60°. Cho thêm từ từ vào dung dịch (khoảng 
115g) (NH¿);¿CO; (/.&.p.!) cho đến khi được môi trường kiểm yếu 
(thử với phenolphthalein). Đưn sôi trong 20-30ph, cô trên nồi 
cách thủy cho đến khi xuất hiện một lớp váng tính thể, lọc 
nhanh và làm nguội nước lọc. Lọc hút tỉnh thể vừa xuất hiện. 
Thu được gần 85g (80%0 thành phẩm hạng tính khiết. 


AMONI THIOCXYANAT 
Anunonium Ammontum Ảnmnonium 
rhodangtum rhodandte rhodanid 
ẨAmmontum Ảntmontum Rhodanagmmontum 
sưlpDocyangtum thiocyandte 
NH;CNS TLPT 76,125 


Tính chất 


NH.CNS là những thỏi đơn tà óng ánh không màu, (t.Ì. riêng 
1,31), chảy rữa ngoài không khí ẩm. Tan nhiều trong nước và 
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rượu. Khi tan trong nước hút nhiệt ranh, chẳng hạn khí trộn 
183 phần NH.,CNS với 100 phần nước theo trọng lượng ở 13”, thì 
nhiệt độ hôn hợp hạ xuống --18°, T chảy 149,7°. Bị phân tích - 
172”. Khi đun nóng 70°, một phần chuyển thành thioure: 


5 ——NH, NH;ạ 
~-“ 


ï —> §—C 
N 


n 


Dung dịch nước NH„CNS đậm đặc khi để ra ngoài ánh sáng 
dần đần biến thành màu đỏ; điều đó có thể giải thích là do tạo 
thành pethioxyanat HC;N;Sa. 


Bảng 22 — Độ tan NHƯCNG trong nước. 


% % 
1,0009 14 1,0309 38 1,0318 
1,0032 18 1,0402 42 1,0910 
1,0078 22 1,0495 46 1,1007 
1,0124 26 1,0589 ĐÔ 1,1108 
1,0170 30 1,0645 54 1,1214 
1,0216 34 1,0730 58 1,1322 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 3768-47, bất kỳ hạng thành phẩm nào cũng phải 
chứa ít nhất 98 NH:CNS. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NH;CNS như sau (%): 


Tạp chất t.À.h.h t.b.p.† f.k 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Bã không bay hơi 0,01 0,02 0,05 
Clorua (€)} 0,002 0,005 0,02 
Sunfat (SO¿a) 0,005 0,02 øœ0,04 
Sắt (Fe) 0,0001 0,00004  0,0008 


Km loại nặng nhóm H;ạS 0,0002 0,0005 0,001 

(qui ra Pb) 

Điều chế 

Phải hết sức thận trọng! Cacbon disunfua rất dễ cháy uà bốc 
chúy ngay khi để gân những uật nóng. Hỗn hợp hơi CS; uới 
không khí nổ mạnh. Dụng cụ điều chế không được để gần chốt 
hãm điện và bật điện, đèn khí đang cháy hay bếp điện đang 
cắm điện cũng như bếp điện đã rút chốt điện nhưng còn đang 
nóng. Ngoài ta, vì C8; là chất độc và một lượng lớn các chất 
NH,HS, HạS và NHạ sẽ thoát ra trong quá trình điều chế 
NH/ƠNS, cho nên öởt buộc phải làm trong tủ có máy hút mạnh. 

Ã C8; + 3NH; = NH;CNS + NH,HS 

Để điều chế thành phẩm hạng £.Èk.h.h hay tk p.E người ta 
nghiên cứu phương pháp sau đây: 

Lấy bình cổ rộng có dung tích gần 1/, đổ vào đó 110g cacbon 
disunfia (h.3) và 330m dung dịch 25% NHẠOH. Nút bình được 
nắp với ống sinh hàn 9 và bộ máy khuấy thủy tỉnh 3 có bầu 
thủy ngân (hay nước) 4. 
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Dụng cụ đặt vào chậu nước nóng 
không quá 30° (rong tủ hút) và cho 
chạy máy khuấy. Biết được phản ứng 
kết thúc (sau mấy tiếng đồng hồ) khi 
lớp nước phía dưới (lớp cacbon 
disunfua) không còn nữa. 

Đổ chất nước vào bát sứ và cho 
bay hơi trên nồi cách thủy (cấm lửa) 
lúc đầu ở 50° sau tăng dần lên 100°. 
Ngừng đun khi không còn bọt khí 
thoát ra, khi đó dung dịch hình như 
mất màu. 

Lọc dung dịch đang nóng và nước thioxyanat 
lọc đem cô trên nổi cách thủy cho ÏÍ-Bình cổ rộng 
đến khi bão hòa. Thử lấy một ít nước 2 Nu NH2 h 
lọc đó đặt lên mặt kính và để nguội, Hậu lu II NV NN 
khi thấy nó kết tỉnh hâu hết là được. 

Đem lọc dung dịch bão hòa khi còn đang nóng và làm nguội. 
Tinh thể xuất hiện (gần 75g) thường có chứa tạp chất sunfat. 

Để tỉnh chế, người ta hòa chúng trong 40m nước nóng (70- 
80), lọc, cô cho đến khi được một lớp váng tỉnh thể và làm lạnh. 
Lọc hút tỉnh thể tỉnh khiết và phơi ở một nơi ẩm và khô. Thu 
được 60-65g NH„CNS hạng /.Èk.p.. Cho kết tỉnh lại ta sẽ được 
thành phẩm hạng ¿.È.h.h. 

Đem cô phân nước lọc của lần kết tinh thứ nhất và thứ hai có 
thể thu thêm được một lượng khá lớn thành phẩm, nhưng trong 
đó lẫn nhiều tạp chất sunfat. Vì vậy, trong trường hợp phải điều 
chế với qui mô lớn thì nên tỉnh chế dung dịch theo như đã chỉ 
dẫn ở điểm 2 dưới đây. ` 

2. Để tinh chế, người ta hòa tan 270g thành phẩm kỹ thuật 
trong 100 nước, đun nóng đến 60” cho thêm 5-10g BaS, 2zni 
NH,OH (t.l. riêng 0,91) và 10-25g Ba(OH);.8H;O để kết tủa các 
kim loại nặng và ion SO;””. Sau khi để lắng, gạn lấy phần dung 
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dịch, cho thêm vào 1z NH,OH và 0.5g than hoạt tính và có ở 
60” đến (t.!. riêng 1,15), lọc và làm lạnh, đồng thời khuấy đều. 

Tỉnh thế amoni thioyanat, được tách ra có chứa 95-97% 
NH,ỐÔNG; đem lọc hút (thu được 70-80g) và hòa tan trong 40m 
nước cất nóng 60°, kiểm tra trong thành phẩm có ion SO,?' và Ba”? 
hay không bằng các phản ứng thông thường. Nếu có thì người ta 
kết tủa chúng bằng cách cho thêm từng giọt Ba(OH);s hay 
(NH,);¿SO¿ nhưng tránh đừng cho thừa thuốc thử. Cho thêm 0,5g 
than hoạt tính, lọc nóng ở 60”, cho vào bát sứ và làm lạnh. Đem lọc 
hút tính thể vừa mới tách ra, rửa với 2-3; nước và sấy khô ở 30— 
40°. Thu được gần 40g (15%) thành phẩm hạng £.È.p.¿. 

Xử lý nước cái theo như phương pháp chỉ dẫn ở trên có thể 
thu thêm được một lượng thành phẩm nữa. 


AMORNI VONFAMATT 
Âmmonium Ammonium Ammontuim 
Luolframicum tụngstate parquolframot 
(NH¿);H;[H;(WO,);].HạO TUPT 1602,79 


Tính chất 


Amoni vonfamat (NH.);H;[H;(WO,);J].HạO là những hình lăng 
trụ đơn tà. Tan được trong nước. Bị phân tích khi đun nóng; ở 
60? bắt đầu mất amoniac. 


17 
25 
đ5 


Bảng 9 - Độ tan NHỤCO; trong nước. 


(NH,):H;[H;(WO,);¿].H;O | t?C | (NH,);H;[H;(WO,)¿]. 
% HạO % 


49 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTBHC 2076-49, thành phẩm hạng ¿.È.p.£ và ¿.k.h.h 
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phải chứa ít nhất 854 và nhiều nhất 89% WO: (bà còn lại sau 
khi nung. . 

Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
như sau (%); 


Tạp chất t.b.p,.f tk. 

Chất không tan trong nước... 0,01 0,02 
Sunfat (SO¿) 0,02 0,05 
Clorua (ClI) 0,01 0,02 
Chất không kết tủa với HạS trong môi 0,05 0,05 


trường axIt axetic 
Điều chế 
H;WO¿ + 2NH,ẠOH = (NH,);¿WO, + 2H;O 
6(NH¿);¿WO, + 7HCI = (NH¿);H;[Hz(WO¿)s] + 7NH,CI] 

Hòa tan trong bát sứ đặc trong tủ hút, 60g HạWO/ (k.thuật) 
(~75% WO¿) trong 155ml NH4OH (t.l. riêng 0,91). Trong quá 
trình hòa tan, khuấy đều và đun nóng đến 60-70”; lọc dung dịch 
qua giấy lọc gấp và cho bốc hơi đến (t.Ì. riêng 1,18—1,20). Sau đó đổ 
dung dịch vào bát sứ; để kết tủa vonfamat, rót axit clohydric (gần 
60m), (t.Ì. riêng 1,19) vào bát sứ cho đến khi đạt được môi trường 
kiểm yếu (thử với quỳ) khuấy mạnh trong khi tiến hành kết tủa. 
Để yên trong 2-3 giờ; đổ dung dịch đi và lọc hút tỉnh thể. 

Để tỉnh chế, người ta đổ vonfamat (trộn đều) vào hỗn hợp 
dun nóng 7ð-80° gồm 10g HNO¿ (/.È.p.£ có t.Ì. riêng 1,4) và 80g 
axit clohydrie (£.b.p.£ có trọng lượng riêng 1,19). Tiếp tục đun 
nóng 2-3 giờ đồng thời trộn đều. Rửa sạch kết tủa HạWO, với 
nước nóng cho đến khi không còn ion Cl' (dùng khoảng 6Ÿ 
nước), lọc hút kết tủa và hòa tan trong 130m NHẠOH (t1. 
riêng 0,91), đun nóng đến ð0-60°. Lọc, cô nước lọc đến (t.1. 
riêng 1,18-1,20); để kết tủa vonfamat cho thêm axit clohydric 
(t.k.h.h có trọng lượng riêng 1,19 đến môi trường kiểm yếy (thử 
với quỳ) vào khoảng 30mi HƠI). Sau 10-12 giờ đem lọc hút 
tỉnh thể vonfamat, dùng 30m! nước cất để rửa và sấy khô ở 
40”. Thu được gần 40g (80%). 
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AMONIAC 


Ammonrae AHunoniak Am moniab 
NHạ TUPT ''17,089 
Tính chất 


NH; là chất khí không màu, có mùi đặc biệt (ở dạng hoàn 
toàn tỉnh khiết amoniac có mùi hăng, ít giống mùi amoniac 
thường). 1 NH; ở điều kiện tiêu chuẩn nặng 0,7708g. Tý trọng 
đối với không khí 0,õ962. T chảy -77,7°, T sôi -33,4°. Ở nhiệt độ 
phòng dưới áp suất 6-7am có thể chuyển amoniac thành trạng 
thái lỏng. T.1. riêng của HN; lỏng ở 0° bằng 0,638. trong môi 
trường oxy, amoniac cháy với ngọn lửa màu hơi lục, cho nitơ và 
nước. Hỗn hợp bốn thể tích NH; và ba thể tích O; nổ mạnh khi 
châm lửa. Amoniac tan rất nhiều trong nước, tỏa nhiệt mạnh 
khi tan. NHạ tan với một lượng đáng kể trong alcol etylie và các 
alcol khác. 


Bảng 25 - Độ tan NH; trong nước theo nhiệt độ ở 
áp suất tiêu chuẩn 
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Bảng 96 ~ Tỷ trọng các dung dịch nước NH› ở 15” 


dị; NHạ % øNH; trong 1 Hiệu chính +1” 
dung dịch 


0,00018 
0,00018 
0,00019 
0,00019 
0,00020 
0,00020 
0,00021 
0,00021 
0,00022 
0,00022 
0,00023 
0,00023 
0,00024 
0,00024 
0,00025 
0,00025 
0,00026 
0,00026 
0,00027 
0,00028 
0,00029 
0,00030 
0,00031 
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dung dịch 
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Hiệu chính + 1” 


0.00032 
0,00033 
0,00034 
0,00035 
0,00036 
0,00037 
0,00038 
0,00039 
0,00040 
0,00041 
0,00041 
0,00042 
0,00042 
0,00043 
0,00044 
0,00045 
0,00046 
0,00047 
0,00048 
0,00049 
0,00050 
0,00051 
0,00052 
0,00053 
0,00054 
0,00055 
0,00056 
0,00057 
0,00058 
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đã NHạ % øNH: trong 1 Hiệu chính + 1° 
- dung dịch 


0,00059 
0,00060 
0,00060 


0,00061 
0,00062 
0,00063 
0,00064 
0,00065 


Bảng 27-Độ tan NH; trong nước theo úp suất 
(số g NH; trong 1ml nước ở 0C; áp suất tính theo mmHg) 


A. Khí qmoniœc 


Điều chế 


1. Để điều chế khí amoniaec, tiện lợi nhất là đi từ dung dịch 
nước amoniac đậm đặc bằng cách cho bốc hơi từ từ. Hình 4 trình 
` 
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bày dụng cụ đẻ điều chế một lượng lớn NH:. Bình chứa / là một 
đoạn ống sắt chiếu cao 11em và đường kính là 9e, phía dưới có 
đáy là phía trên có nắp ba cổ: một cô để cắm nhiệt kế 7 xuống 
sâu gần đến đáy, một cổ đặt ống sinh hàn 2, và cổ thứ ba đặt 
ống thủy tỉnh 3 dùng để quan sát tốc độ của nước amoniac từ 
chai chảy vào (không vẽ trên hình). Tốc độ được điều hòa bằng 
kẹp vít 4. Phía bên cạnh có đặt ống thủy tinh đo nước 5, và phía 
dưới có đặt ống kẹp vít 6. 

Đổ nước vào bình chứa 7 đến già nửa bình, đun nóng đến 98°. 
Mở kẹp 4 cho nước amoniac nhỏ giọt vào theo một tốc độ cần 
thiết. Khẽ mở khóa kẹp 6 thế nào cho mực nước trong bình chứa 
đứng yên. Cho amoniac thoát ra lội qua bình rửa Tisenkô đựng 
nước cất và đi qua cột đựng KOH rắn để sấy khô. 

Khéo điều chỉnh, dụng cụ có 
thể làm việc liên tục hàng giờ, 
đồng thời trong chất thải ra 
không chứa quá 2% NH;ạ. Để 
đảm bảo cho dụng cụ làm việc 
đều đặn nên bọc bình bằng 
một lớp amiăng. 

2. Nếu cân thiết điều chế 
NHạ không chứa tạp chất gồm 
những bazơ pyridin, thì người 
ta cho thêm 1% RKMnO, vào 

amoniac. nước amoniac ban đầu. Người 
1. Bình chứa bằng sắt; 2. Ống sinh hàn; tạ được một chất nước vẩn đục 
3. Ống thuỷ tinh để quan sát tốc độ và sử dụng nó để điều chế 
chuyển nước amoniac vào bình; 4. Kẹp - 
vít, 5. Ống thuỷ tỉnh đo nước; 6. ống amoniac theo phương pháp ï 
dẫn kẹp vít, 7. Nhiệt kế. mà không phải lọc. 

Có thể điều chế NH; không chứa tạp chất gồm những bazơ 
pyridin bằng cách khác. Trước tiên trung hòa amoniae bằng axit 
clohydrie tỉnh khiết và cho bốc hơi dung dịch NHạCl vừa thu được 
cho đến khi tỉnh khiết, sau đó đồ thêm vào dung dịch 10% theo thể 
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tích HNQ¿ (t.Ì. riêng 1,14) và đun sôi cho đến khi clÌo không cồn 
thoát ra nữa. Đế nguội dung dịch. lọc hút tỉnh thể vừa tạo thanh; 
dùng một lượng tôi thiêu để hòa tan tính thể và một lần nừa để 
thêm 10% thê tích dung dịch HNO; (t.l. riêng 1,4 

Vào và đun sôi cho đến khi hết mùi cÌo. Cho bốc hơi dung 
dịch và xử lý NHạCI thu được theo phương pháp ở. 

3. Cho vào bình cầu một hỗn hợp gồm năm phản trọng lượng 
NHẠC! nghiền nhỏ và bảy phần trọng lượng vôi kỹ thuật vừa tôi. 
Đổ thêm vào hỗn hợp này mười phần trọng lượng nước và khuấy 
đều. Khi đem bình cầu chưng cách cát ta thu được một dòng khí 
bốc ra đều đặn, khí này cho lội qua bình rửa Tisenkô chứa một ít 
nước và cho qua KOH rắn để sấy khô. Có thể thay thế NH„Cl 
bằng (NH,);SƠ¿ và Ca(OH); bằng KOH hay NaOH. 

A. Có thể tính chế amoniac sạch hết oxy theo phương pháp đã 
mô tả ở chương Nitơ (Nưtơ, điểm 4). 

B. Dung dịch nước œmtoniac 
(nước qmoniœc, amont hydroxyt) 

Tính chất 

Dung dịch nước amoniac là một chất lỏng không màu, nhẹ 
hơn nước, có mùi đặc trưng có phản ứng kiểm mạnh. NH„OH có 
hằng số phân ly hông = 1,8.10°. Khi đun sôi, tất cả amoniac 
thoát ra đưới dạng khí. 

Dung dịch NHạ trong nước đối xử như một dung dịch amoni 
hydroxyt NH;OH, nhưng ở nhiệt độ thường không thể điều chế hợp 
chất này dưới dạng tỉnh khiết. Tuy vậy, sự nghiên cứu đường cong 
nóng chảy của hệ H;O-NH; chứng tỏ có các hợp chất 2NH; H;O 
hay là (NH¿)¿O gọi là amoni oxyt với T chảy -78,9°, và NH;.HạO 
hay là NH/OH gọi là amoni hydroxyt với T chảy —-79”; những hợp 
chất này tạo thành những tinh thể không màu, 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TcQG 3760-47, nước amoniac hạng /.È.p.† phải chứa ít 
nhất từ 25 đến 27% NHịạ. 
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Lượng tạp chất tôi đa cho phép NH/OH hạng £.È.b.?. như sau (): 


Bã còn lại sau khi nung 0,003 
Muối cacbonat (CO;) 0,002 
Clorua (Cl) 0,0001 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SOa) 0,0003 
Eim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0001 
Sắt (Fe) 0,00002 
Canxi (Ea) 0,000L 
Magiê (Mg) 0,0001 


Ngoài ra, phải kiểm tra để bảo đảm trong thành phẩm không 
có (tạp chất khử KMnO,: pha loãng 3! thành phẩm với 5/ nước, 
cho thêm vào 40m! H;SÒ¿ (.k.h.h), (t.Ì. riêng 1,11) và hai giọt 
dung dịch KMnO, 0,1N. Đun sôi dung dịch trong 5ph. Đem so 
sánh với nước, dung dịch thử phải hiện rõ màu hồng. 

Điều chế 

1. Cho khí amoniac lội qua nước cất được ướp lạnh bằng nước 
đá. Amoniac tan nhiều trong nước, do đó dung dịch có thể bị hút 
vào ống dẫn khí. Vì vậy, tốt nhất là dùng bình Tisenko để hút khí 
và phải tháo dụng cụ kịp thời trước khi ngừng cung cấp khí. 

Nếu dùng amoni sunfat kỹ thuật làm nguyên liệu ban đầu để 
điều chế khí amoniac thì nước amoniac điều chế ra bao giờ cũng 
có lẫn pyridin. 

2. Để điều chế dung dịch nước amoniac không lẫn axit 
cacbonic, người ta đổ vào bình cầu dung tích 1 nối với ống sinh 
hàn, 500m/ dung dịch đậm đặc NHẠOH, cho thêm vào gần 10g vôi 
mới tôi. Đậy kín ống sinh hàn bằng ống đựng hỗn hợp vôi xút. 
Thường xuyên khuấy đều bình cầu trong vòng một ngày đêm. 

Pha sẵn 300-400:n/ nước không chứa khí CO;, muốn vậy người 
ta làm nguội nước cất đun sôi bằng một dòng khí. Muốn cho trong 
không khí không có CO; người ta cho dòng không khí lội qua 
dung dịch KOH đậm đặc và qua cột chứa hỗn hợp vôi xút. 
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Bình cầu chứa NH;OH đặt trên nồi chưng cách thủy, và lắp 
với ống sinh hàn sao cho đầu kia của ống sinh hàn nằm chếch 
về phía trên, nối đầu đó với bình thu đựng 300-400m/ nước 
không lẫn CO¿. Khi chưng cách thủy, amoniac được chuyến vào 
bình thu và ở đấy nó bị nước hấp thụ hoàn toàn. 


3. Có thể điều chế những lượng nhỏ dung dịch nước amoniac 
với độ tỉnh khiết cao bằng phương pháp chưng cất đẳng nhiệt. 
Bỏ vào đáy bình hút ẩm ít cục KOH hoặc NaOH, rồi rót vào đó 
500w NHạOH (t.l. riêng 0,88). Trên tấm sứ đặt một bát sứ lớn 
hoặc bát bằng polyetylen đựng 250m nước cất hai lần. Đậy nắp 
hình hút ẩm lại, rồi để yên từ bốn đến năm ngày đêm. Trong 
bát thu được dung địch amoniac (t.]. riêng 0,94) (~ 14,5% NHạ). 


ANHYDRIT NTIMONIC 
Acidum sibicwm Antimonic acid Anttmon pentoxyd 
anhydricum Antimony pentaoxtde Antừnonsqure 
anhydrid 
SbaO; _ TUPT 323,52 


Tính chất 


Sb¿O; là một loại bột màu vàng nhạt, (t.l. riêng 5,6), ít tan 
trong nước (0,186%. ở 15-20”). Dung địch thử với quỳ cho phản 
ứng axit. Tan trong axit clohydric và KOH. Ở 300° mất oxy và 
chuyển thành Sb;O,. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTLHN? 4268-53, thành phẩm hạng /.k.p.:. phải chứa 
ít nhất 90% Sb¿O;, hạng tinh khiết ít nhất 87%. Lượng tạp chất 
tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm Sb;O; như sau (%): 


Tựp chất †.k.p. tb. 
Chất không kết tủa với HạS (dưới 0,1 0,3 
dạng sunfat) 

Atimon trioxyt (SbaOs) 3,0 4,5 
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Sắt (Fe) 0,005 0,008 


Chỉ (Pbì 0,001 0,002 
Asen (ÁÀs) 0,02 0,05 
Điều chế 

1. 2SbCl; + 8H;O = 2H;SbO; + 10HCI 


2H;sSbO; = Sb,O; + 3HạO 
Lấy một lượng antimon pentaclorua cho vào lượng nước lạnh 
nhiều gấp 20-25 lần và để yên trong mấy giờ đồng hồ. Lọc kết 
tủa vừa tạo thành và rửa ngay với nước lạnh rồi sấy khô ở 275” 
cho đến khi có trọng lượng không đổi. 
2. 2Sb + 10HNO; = 2HSbO; + 10NO; + 4H;O 
2HSbO; = Sb¿O; + HạO 
Hòa tan bột kim loại antimon vào HNO; đậm đặc và đun 
nóng cho đến khi nitơ oxyt hầu như không còn thoát ra nữa. Thu 
được một thứ hồ lỏng, đem chưng khô; sấy khô kết tủa từ từ 
(không quá 150) cho đến khi hết mùi nitơ oxyt. 


ANHYDRIT ANTIMONO 
Siibium Anttmontous oxide Antimon trioxyd 
oxydatum Antimony oxide Antimonigsaure 
Kiores antimont Anitimonious acid anhydrid 
anhydride 
SbaOa TLUPT 291,52 


Tính chất 


SbaO¿ là chất lưỡng hình, thường có dạng tinh thể hình thoi, 
nhưng khi thăng hoa trong bầu khí trơ ở nhiệt độ nung đỏ thì có 
dạng tinh thể lập phương đều. Sb;O; điều chế bằng phương pháp 
kết tủa là một thứ bột rắng mịn, (t.Ì. riêng 5,67). Khi đun nóng 
hóa vàng, nhưng để nguội thì trở lại màu trắng. Ở 656° nóng 
chảy thành chất lỏng màu vàng nhạt hay xám, nhưng khi nguội, 
đông lại thành một khối trắng giống amiăng, óng ánh như tơ. Ở 
nhiệt độ khá cao (không có không khí) thăng hoa, nhưng thành 
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phần không thay đôi. Rất ít tan trong nước, rượu và axit loàng. 
Dễ tan trong axit clohydric đậm đặc, trong dung dịch axit oxalic 
và axit tactric, cũng như trong các axit bộc khói HNO; va H;5O,. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT, thành phẩm phải chứa ít nhất 98,5*2 Sb;O¿. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Sb;¿O; /inñ: khiết như 
sau (%): : 


Chất không kết tủa với HạS (dưới dạng sunfat) 0,5 

Sắt (Fe) 0,01 
Kali (K) „ 0,02 
Kim loại nặng nhóm H;8 (qui ra Pb) 0,05 
Asen (As) 0,60 


Điều chế 

Để điều chế thuốc thử tinh khiết, người ta đã nghiên cứu ra 
được phương pháp sau đây: 

2SbCla + 3Na;CO; + HạO = 2HSbO; + 3CO¿; + 6NaÓG] 
2HSbO; = SbaOa + HO 

Pha thành dung dịch 230g SbCl; trong hỗn hợp 200n⁄/ HƠI, 
(t.. riêng 1,19) và 200m nước, rót từ dung dịch này vào dung 
dịch đun sôi chứa 1šg Na;CO¿. 10 HạO (ah khiết) trong ŠÌ nước. 
Đun sôi hỗn hợp để rửa nhiều lần với nước nóng để tách hết ion 
Clˆ, Cho vào tủ sấy và sấy thành phẩm ở 150” cho đến khi có 
trọng lượng không đổi. Thu được 140g (95% ). 


ANHYDRIT ASENIC 
(Asen pentoxyt) 
Acidtun grsehie Ảrsente Arsen pentoxyd 
anhydricunt pbentaoxide Arsensgt?e anh vdtrid 
As:O; TLPT 22982 
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Tính chất 
As:O; là một chất màu trắng giòng thủy tình. (tl, riêng 4,09) 
chay rừa ngoài không khí ẩm. Khi đun quá 400` bị phân tích cho 
AszO; và O;. Tan chậm trong nước tạo thành axit asenic. Rất độc! 
Điều chế : 
As¿Os + 2HNQ¿ + H;O = 2H;AsO; + 4NÒ; 
2H3AsO¿ = As¿Oz + 3H;O 
Đổ vào bát sứ 500znj HNO¿ (.È.p.t., t.Ì, riêng 1,4; đun đến 70- 
80” trong tủ hút mạnh và thêm vào đó 150g As¿O¿ (tính khiết) 
(rất độc!), mỗi lần từng ít một. Khi phản ứng rất mạnh xảy ra và 
kết thúc, đun cách cát hỗn hợp để cho nítơ oxyt hoàn toàn bay 
hết. Được một dung dịch không màu, đem lọc qua phễu lọc thủy 
tỉnh xốp và cô nước.lọc trong bát sứ cho đến khi được một khối 
rắn (hỗn hợp axit asenic); cân phải chút hỗn hợp ra khỏi bát khi 
còn đang nóng, nếu không nó sẽ dính chặt vào thành bát. 
Giữ hỗn hợp trong bình hút ẩm bằng H;SO,, sau đó đem 
nghiên và cho vào / hút sấy ở 280-300° (không được quá) cho 
đến khi trọng lượng không đổi. 


Thu được 170g (97%). 


ANHYDRIT ASENO 
Acidum Arsenous geid Arsentrioxyd 
t?S€HiCOSum anhydrie Arseniksaure 
Arcenicum album White arsenic anhydrid Weisser 
rsenous oxide qrsenth giftmehl 
As;Oz TLPT 197,83 


Tính chất 

Đối với As¿O;, ngoài đạng tám mặt, người ta còn biết hai 
dạng khác: đạng đơn tà bền trên 200° và dạng vô định hình bên 
trên 3100. _ 

AszO¿; tỉnh thể là những tỉnh thể hình tám mặt hay bốn mặt 
đều (t.l. riêng 3,86) hay là những tỉnh thể hình kim và hình lá 
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đơn tà (t.Ì. riêng 4,0-4,15). Khó tan trong nước, khi tan tạo 
thành axit asenơ. Tan được trong kiêm. 

AsaOạ 0ô định hình là khối thủy tính trong suốt (t.Ì. riêng 
3,74); do ảnh hưởng của không khí ẩm chuyển khá nhanh thành 
đạng sứ tinh thể. Nếu không khí hoàn toàn khò (đã được làm 
khô bằng P;¿O;) thì dạng thủy tỉnh có thể tồn tại mấy năm liên; 
còn trong không khí bão hòa hơi nước thì sau từ ba đến bốn 
ngày đã bắt đầu hóa đục. 

Bảng 28 — Độ fan As;Os trong nước. 


AszO; dạng thủy tỉnh khi để dưới nước biến thành màu trắng 
đục, rượu và ete chỉ thay đổi ngoài bê mặt cúa nó; trong CS; nó 
vẫn giữ được trong suốt nhưng trở nên giòn. 

Dạng thủy tỉnh tan trong nước khá hơn dạng tinh thể. Ở 200° 
bay hơi mà không nóng chảy. As¿O; dạng thủy tính (chứ không 
phải dạng sứ) tan được một ít trong đầu thông, benzen, ét xăng; 
tan khá hơn trong alcol metylic và amylic, trong clorofom và ete. 
As¿O¿ rất độc! Để khử độc, người ta dùng hỗn hợp gồm Ee(OH); 
mới kết tủa và MgO đã nung nhẹ. Cũng có thể dùng nhiều sữa 
nóng và trứng sống. 

Tiêu chuẩn thuốc thử 


Theo ĐKKTTTT của Viện nghiên cứu hóa được toàn liên bang 
mang tên Ocgionikitze, thành phẩm hạng /È.pí. phải chứa 
99,5% và hạng f.k.h.b chứa 99,0%, còn lượng tạp chất không 
được quá tỷ lệ sau đây (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.Ằ, 
Chất không tan trong NH„OH 0,02 0,04 
Bã không bay hơi 0,05 0,2 
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Clorua (C]) 0,01 0,03 

unfua Không có 

Bắt (Fe) 0,001 0,002 

Điều chế 

Chất rất độc! Khi làm thí nghiệm với As¿O; phải hết sức 
thận trọng. 

1. Người ta điều chế thuốc thứ tỉnh khiết bằng cách tỉnh chế 
sản phẩm kỹ thuật. Muốn vậy, đun nóng dung dịch 10g NaOH 
trong 35zz/ nước đến 60-70” và trong khi khuấy đêu, dần dần 
cho thêm 50g As;O¿ (È.(huật) vào. Sau đó rót thêm 35m nước, 
rồi để lắng 10-l5ph và lọc hút. Để nguội phần nước lọc đến 
nhiệt độ phòng, từ từ đổ thêm 35m H;SO¿ (t.l. riêng 1,32) đồng 
thời khuấy đều, để lắng hỗn lợp. Sau khi lọc hút kết tủa, rửa với 
L20nư nước và phơi khô. 

Thu được 40g (80%). 

2. Đê điều chế thành phẩm hạng ¿.È.b.h hay £.k.p.t, người ta 
hòa tan 150g As:O; (È.thuật) trong 350ml axit clohydric đậm 
đặc. Rót dung dịch vào bình cổ com (trong tủ hút) rêi chưng cất 
trong dòng khí hydro clorua, thu trong bình thu ướp lạnh. Phần 
nước cất phân thành hai lớp; lớp dưới chứa AsClạ. để tách hết 
ion SbŸ", lắc nó với HCI (t.Ì. riêng 1,19) lấy cùng thể tích. Lặp đi 
lặp lại động tác này cho đến khi nào trong axit rửa không còn 
antimon. Từ từ rót AsCl; vừa tỉnh chế bằng cách trên vào bát sứ 
chứa 1í nước sôi. Khuấy mạnh. Sau khi để nguội. Bột tinh thế 
màu trắng sẽ tách ra. Đem lọc và rửa để tấy hết các dấu vết axit 
và phơi khô. 


ANHYDRIT BORIC 
(Bo oxyt) 
Acidum boricum Boricacid Borsaureanhydrrd 
anh ydricwm anh vdrous Bortrioxyd 
B;Os TLPT 69,64 
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Tính chất 


B.O; thường gặp là một khối dạng thủy tỉnh, trong suốt 
không màu, rất cứng và giòn (cắt thúy tỉnh). (t1. riêng 1,84), 
ở 600° hóa mềm. B;Os tinh thể có (1Ì. riêng 1,805), T chảy 
294°,T sôi 1860°, tan được trong nước (xem axit boric) và 
rượu. BạO; rất hút nước; hút ẩm của không khí, hóa đục. Sau 
khi đi qua ống đựng B;O¿, không khí ấm chỉ còn chứa 0,15mg 
HạO trong 1. 

Điều chế 

1. Người ta điều chế anhydrit borie dạng nóng chảy bằng cách 
nung lâu axit boric HạBOa (tứih bhiết): 

2H;BOa = B;O; + 3H,O : 

Muốn vậy, nung thật nóng HạBO; từng ít một, mỗi lần ðg trong 
bát platin cho đến khi tách hết nước. Lúc đâu axit phổng lên, sau 
đó tạo thành khối B¿O; dạng thủy tỉnh. Để tách ra, nhúng đáy 
chén đang nóng vào nước lạnh và nhanh chóng chuyển khối vừa 
đông đặc vào lọ đậy kín bằng nút cao su. Muốn điều chế B;Os; dưới 
dạng viên, rót khối đang cháy thành giọt vào trong cối sứ. Cứ 100g 
H;BO¿, người ta điều chế được 56g B;O; (99,5%). 

2. Người ta điều chế B;O¿ tinh thể bằng cách làm khan axit 
boric trong chân không (dùng bơm dâu) ở 200-228” trong thời 
gian 400 giờ. 

Thứ 


Người ta thường thử hờm lượng axit boriec uà kừn loại hiêm 
trong thành phẩm. Muốn vậy, lấy 10g thành phẩm nghiền 
thành bột cho vào bát, đổ thêm vào đó 50m alcol mểtylic tuyệt 
đối, đã được bão hòa khi làm lạnh bằng hydro clorua; dùng đũa 
platin khuấy để hòa tan hoàn toàn thành phẩm, xong đặt trên 
lưới và dùng ngọn lửa nhỏ để cô. Xem xử lý phần bã một lần 
nữa với 25zn! alcol metylie đã được bão hòa bởi HƠI, cho bốc hơi 
đến khô và nung nhẹ. Trọng lượng bã không được quá lưng. 
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ANHYDRIT CACBONIC 


Acidum Carbonie anh ydride Kohlendioxyd 
carbonicum Carbon dioxide Kohlensaure 
Carboniec acid Kohlensaure anhydrid 
CO; TLPT 44,011 
Tính chất 


CO; là chất khí không màu, không mùi, có vị hơi chua. Tỷ 
trọng đối với không khí 1,5292. 1/ CO; ở điều kiện tiêu chuẩn 
nặng 1,9769ø. Nhiệt độ tới hạn +31”. T sôi của CO; lỏng —-78,5" 
(ở 760mmHg), T chảy -57° (dưới áp suất); t.]. riêng của CO; rắn 
1,õ3. CO; không cháy và không duy trì sự cháy. Tan khá nhiều 
trong nước, tạo thành axit yếu H;CO;. hằng số phân ly K? = 
3.10” K;”? = 5,5,73.10ˆ'9(#) tan được trong rượu (3: 1 ở 20). 


Bảng 29 - Độ (an CO; trong nước 


T.tích 0; T.tích 08; | T. ~ vé 1.tich 00; 
IP0Rg trong 1t. tong 107 
10// nfũc títh tt im Rưút 
4 


0ñ | 1,/nQ | 0,3347 0,1494 
Ù 0,3214 0,1450 
? 0,3091 0.1407 
bì 0,2979 0.1487 
1 J,2872 0.1428 
9 J,2774 01283 
§ 0,268 0,1259 
L 0,2590 0.1108 
9 I,2494 0.0974 
9 ,2404 0.0882 

0,2319 0,078? 


J,2240 0.0577 
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Điều chế 

Phương pháp tiện lợi và quen thuộc nhất đề điều chế CO; là 
cho tác dụng axit clohydric lên CaCOs. 

1. CaCO; + 2HCI => CaC|l; + HạO + CÓ, 

Tiện lợi hơn cả là tiến hành phản ứng trong bình kíp. Trong 
bầu giữa, chất đá vôi đường kính 2-3cø, sau đó rót axit 
clohydric loãng (1:1) vào bầu trên. Để cho trong khoa học còn 
lân HCI và để làm khô, cho khí lội qua bình rửa đựng nước và 
bình rửa dựng HaSO; đậm đặc. 


Nếu cần điều chế CO; hoàn toàn không có lẫn không khí, thì 
trước tiên đem đun sôi đá vôi trong mấy giờ liền với nước và cho 
vào bình khi đá vẫn còn ẩm. Một ít khí oxy còn lại sau cùng sẽ 
được tách khi cho khí đi qua ống nung chứa vỏ bào đồng. 


2. 2NaHCO; = Na;COa + HạO + CÓ; 


CO; đặc biệt tỉnh khiết điều chế được bằng cách đun nóng 
NaHCO; tính khiết trong ống nghiệm dài, chịu nhiệt và đã được hút 
hết không khí. Bắt đâu đun nóng từ phía ống kín để cho khí vừa tạo 
thành (COa và HO) đi qua lớp NaHCQO¿, lớp này giữ nước lại. . 


3. Cũng có thể điều chế khí CO; từ CO; lỏng chứa trong các 
bình thép bán ngoài thị trường. CO; lỏng tương đối tỉnh khiết 
(98-99%), nhưng vẫn còn chứa một ít oxy, nitơ và Êacbon oxyt và 
đôi khi còn lẫn những vết H;ạ8 và SO;. Để tính chế, cho khí lội 
qua hai bình rửa chứa dung dịch ”” 5—7% CrSO, sau đó đi qua 
ống hình chữ đựng đảy miếng KHCO; để hấp thụ hơi axit, 
tiếp đó đi qua ống chữ U khác chứa đá bọt có tẩm dung dịch 


f? Để điều chế dung dịch CrSO¿, người ra rót từ từ dung dịch chứa 15% phèn 
crom~kali trong HạSO¿ 0,1N vào một ống thuỷ tính to (! = 1m, d ~(—} 40 — 
50mm), ống này có đựng nhiều kẽm hỗn hống, đầu dưới có khoá thuỷ 
tình. Loại buret dung tích 100ml có thể dùng thay cho ống thuỷ tinh được. 
Phải rót dung dịch phèn với tốc độ thế nào để cho dung dịch CrSO;¿ khi đi 
ta ở khoá dưởi có màu da trời biếc. 
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CuSOx để hấp thụ những vết HạŠ5 và cuối cũng cho khí lôi qua 
bình rửa chứa H,3O, đậm đặc để sây khó. Những vêt oxy cuối 
cùng sẽ tách ra khi cho khi đi qua đồng nung đó hay lướu đồng 
dày (xem tỉnh chế nitơ); oxy sẽ bị hấp thụ hoàn toàn nếu töc độ 
khí không quá 10/ giờ. 


Đề tách CO, cho khí đi qua lớp amiăng có phú bột đồng (II) 
oxy ở nhiệt độ nung đỏ xâm (trong ống nung đường kính 
25—-30/min). 


ANHYDRIT CROMIC 


Acidum Chronuum Chromsaure 
chromicum trioxide Chromsaure anhydrid 
CrO; : TLUPT 100,01 


Tính chất 


CrO; là những tỉnh thể hình thoi óng ánh, màu đó xẫm, (t1. 
riêng 2,70) cháy rữa ngoài không khí và tan nhiều trong nước. 

Với nước tạo thành dung dịch axit cromic H;CrO;¿ (hằng số 
nhiệt động #; = 1,8.10ˆ' K; = 3,20.10'”). Khi đun nóng CrO; hóa 
đen, đến 169” nóng chảy thành chất lỏng màu nâu đỏ, quá 250° 
bị phân hủy cho ra oxy và tạo thành Cr;O;. Ở 435° sự phân hủy 
chấm dứt. CrO; là chất oxy hóa rất mạnh: khi đặt trên giấy đôi 
khi CrO; có thể làm cháy giấy, khi cọ sát với tinh thể CHƠI rượu 
cũng bốc cháy. 


Bảng 30 — Độ fan CrO; trong nước. 


65,47 


66,54 
71,20 
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Bảng 31 ~ Tý trọng các dụng dịch nước CrO, 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 3776-47, thành phẩm hạng /.Èk.p.f. phải chứa ít 
nhất 98% CrOa, còn hạng £inh khiết phải chứa ít nhất 96%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 


CrOa như sau (%): 


Tựp chất t.h.p.f 
Chất không tan trong nước 0,004 
Clorua (C]) 0,002 
Sunfat (SO.) 0,03 
Kim loại kiềm (dưới dạng sunfat) 0,15 
Sát, nhôm, bari v.v... 0,03 


Điều chế 


t.h. 
0,01 
0,005 
0,06 
0,3 
0,06 


Để điều chế thành phẩm hạng /ứ.È.p.† người ta tìm ra được 


phương pháp sau đây: 


Đun nóng đấn 75° dung dịch 300g. K;CrzO; trong 5007 nước, 
đổ thêm vào đó đồng thời khuấy đều (cẩn thận!) 420mi H;SO4, 
(t.]. riêng 1,84). Nhiệt phát ra nhiều nên rất nóng và sau khi để 
nguội, tỉnh thể KHSO/ bắt đầu tách ra. Sau 6-8 giờ, đổ tỉnh thể 
ra khỏi dung dịch và đun có cánh thủy 80-90” và đổ thêm vào 
đó đồng thời khuấy đều 150m H;SO, (t.Ì, riêng 1,84). Hòa tan 
với một lượng nước tối thiểu những tỉnh thể CrO; rất nhỏ vừa 
xuất hiện và cô dung dịch cho đến khi được một lớp váng tình 
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thê dày. Sau khi để nguội từ từ, muởn tạo thành những tình thê 
CrO; lớn thì cho chúng vào phêu lọc bằng sứ không có giảy lọc 
để lọc hút, còn nước A lại tiếp tục cô cho đến khi binh thành 
lớp váng và kết tính.” 

Để tách hết H;SO,, không cần rửa tỉnh thế CrO; mà cho 
chúng vào bình có nút nhám và đổ axit nitrie Œ.È.ø, t.Ì., riêng 
1,4) vào. Axit phải phủ ngập hết tỉnh thể. Thỉnh thoảng phái lắc 
đều hỗn hợp. Sau 10-12 giờ, gạn đổ đi phần axit. Rót mẻ HNO; 
vào và lặp lại như đã chỉ dẫn ở trên. Rửa tất cả ba lân. Sau đó 
lọc hút tỉnh thể (không dùng giấy lọc), rửa ba lần bằng HNO; và 
sấy khô tỉnh thể ở nhiệt độ 60—100° trên nổi cách cát (trong tả 
hút). Khi sấy phải trộn thường xuyên, đặc biệt là lúc gắn cuối. 

Khi không còn khói trắng HNO; thoát ra nữa và toàn khối đã 
trở nên khô, thì cho vào tủ sấy và tiếp tục sấy khô ở 100°, sau 
đó cho vào bình hút ẩm bằng H;SO¿. thu được 110—115g (58%, 


Thành phẩm điêu chế bằng phương pháp mô tả trên không có 
lẫn K*, SO¿” và NOa. : 


Dù có sấy lâu trong chân không ở 70” đồng thời thường kỳ 
thổi không khí vào để đuổi sạch hơi HNQOạ, thì độ tỉnh khiết cao 
nhất của thành phẩm cũng không tăng lên hơn 99 8%. 


ANHYDRITT IODIC 
Anhydridum qcidi lodine pentaoxide  Jodsaure anhydrid 
Jodiïci djJjodpenfoxyd 
1;O; TLPT 333.82 


Tính chất 


1O; là loại bột :inh thể trắng, đôi khi có màu hồng nhạt hay 
vàng. Trị số về t.1. riêng IạO; ghi trong nhiều tài liệu rất khác 


f Nước cái sat, dần kết tính thứ hai đem dùng làm hỗn hợp sunfocromic phục 
vụ nhu cễ 4 phòng thí nghiệm là hợp lí hơn cả. 
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nhau: ở đây trích ghi những trị số tư 4,799 đến 5,278. Trên 275", 
Il:O; bị phân tích cho iot. Tan được trong nước, đồng thời tạo 
thành nhiều hydrat của axit iodic. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3775-47, thành phẩm hạng /.È.p.f. phải chứa ít 
nhất 99,5% IạO;, hạng finh khiết phải chứa ít nhất 99,02. 
Thành phẩm không được chứa iot tự do. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
1O; như sau (%): 


Tạp chất t.b.,p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,006 0,016 
Bã không bay hơi 0,05 D,10 
AxIt sunfuric (S4) 0,03 0,05 


Điều chế 

Để điều chế thuốc thử tỉnh khiết, người ta đổ HIO; (nh 
khiết) vào bình kết tỉnh bằng thủy tính thành một lớp không 
đày quá 3c và nung nóng từ từ trong tủ sấy ở nhiệt độ 140-— 
145”, giữ nguyên nhiệt độ đó trong 2-2,5 giờ, đồng thời thường 
xuyên trộn đều cho đến khi trọng lượng không đổi (trọng lượng 
hoa hụt phải là 5,11%). Lượng thu được phù hợp với con số tính 
toán lý thuyết. 

Có thể điều chế IạO; tỉnh khiết không có lẫn iot bằng cách 
làm khan HO; trong chân không (5mưmHg) trong luồng oxy yếu 
ở 110-120” trong vòng 3 giờ. 


ANHYDRIT MOLYPDIC 


Acidumn molybdaenicum — Molybdic acid Molybdansaure 
anh ydricum anhydrous œnhydrid Molybdan 
trioxtd 
MoO; TLPT 143,95 
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Tính chất 


MoO; là một loại bột hoạt thạch (talc), (tt.Ì. riêng 4,5-4,7). 
Khi đun nóng lúc đầu có màu vàng chanh và đèn 795° nóng cháy 
thành chất lỏng màu nâu. Khi nóng chảy ngoài không khí, nó bị 
bay hơi một phần thành hơi trắng, hơi này ngưng tụ trên bê 
mặt khối cháy tạo thành lớp thăng hoa (thành những thỏi 
không màu ónh ánh). Ở trạng thái nóng chảy có màu hơi vàng 
hoặc là màu xám xám. Hầu như không thí nghiệm trong nước 
(0,002% ở 20°). Dễ tan trong kiểm. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 90-48, thành phẩm hạng (.k.p phải chứa ít 
nhất 99% MoO¿, hạng fính khiết phải chứa ít nhất 97%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
MoQs như sau (): 


Tụp chất t.k.p.t t.À. 
Chất không tan trong NH,OH 0,01 0,04 
Sunfat (SOa) 0,02 0,08 
Clorua (C]) 0,005 0,01 
Natrat (NO) 0,005 0,01 
Photphat (PO,) 0,001 0,005 
Kim loạt nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,005 0,01 
Điều chế 


1, Có thể điều chế thành phẩm hạng ¿.&.p. bằng cách làm 
thăng hoa HạMoO¿ hay MoO; (š. Thuật hay tỉnh khiết), 

Muốn vậy, tiện lợi nhất là dùng dụng cụ như h5. Ống phản 
ứng là một ống sứ 1, đặt trong lò điện 2 đun nóng đến 100°. Một 
đầu ống lắp với cái cán # để lọc không khí. Cán là một đoạn sứ 
bịt vải màn. Đầu kia nối với máy Kôtren bằng một cái nút 
amiăng có phết thủy tỉnh lỏng. 
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Hình 5. Máy để làm thăng hoa anđhit molypdic. 

1. Ống phản ứng; 2. Là điện; 3. Cán; 4, 5. Trụ thuỷ tinh; 6, 7. 
Dây bọc; 8, 9. Nút nhám; 10. Lưới đồng; 11. Cuộn Rumcôp; 12. 
Căp nhiệt điện 

Máy Kôtren gồm hai hình trụ thủy tỉnh 4 và 5 mắc nối tiếp 
nhau, đọc theo hai trục của hình trụ, có chăng hai dây bọc ổ và 7 
đường kính 1n. Một đầu hàn phía bên trên của hình trụ và 
đầu kia qua những lỗ nhỏ của hai nút thủy tỉnh nhám ổ và 9 ở 
phía dưới. Bên ngoài hình trụ có bọc lưới đồng 70. Dòng điện cao 
thế (gần 5000V) từ cuộn Rumcôp đi vào máy qua lưới và dây bạc. 
Một dòng điện một chiều 60V, cường độ ð-7Á cung cấp điện cho 
cuộn Rumcôp. 

Cho 50g chất ban đầu vào bình phản ứng ¡ và nung ống đến 
800°, dùng cặp nhiệt độ /2 để điểu khiển nhiệt độ. Đồng thời 
đóng mạch cho dòng cao thế vào máy Kôtren và dùng một dòng 
không khí khô với tốc độ 2-ð//phú¿t để hút toàn hệ. MoO; bay 
ra sẽ tụ lại trong các bình trụ thủy tỉnh thành bột trắng mịn. 
Thành phẩm được điều chế bằng cách ấy không có lẫn SO,”, CT, 
NOạ, PO/jŸ và Ca”". 

Theo kết quả phân tích, hàm lượng MoO; so với tính toán lý 
thuyết khác nhau một vài phần trăm. 

9. Có thể điều chế MoOs đơn giản hơn nhiều nhưng kém tỉnh 
khiết hơn: 

(NH,)¿Mo;Os¿. 4H;O — 7MoQOs + 6NHa + 7H:O 
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Muốn vậy, lấy 80g amoni molypdat .& .?? cho vào bát sử và 
đem sấy ở 110-120” trong 3 giờ, chuyên vào lò mufØ và nung ớ 
450” trong 2 giờ, sau đó nung thêm 2 giờ nữa ở 700”: thính 
thoảng lại trộn. 

Khi hòa tan một mâu MoQs (1g) trong 30m dụng dịch 10% 
NaOH và cho thêm và‹› đó thuốc thứ Netle nếu không còn màu 
nâu hay kết tủa hiện re thì ngừng nung. 


ANHYDRIT PHOTPHORIC 
Acidum P/i osphorus pentoxide — Phosphor pentoxyd 
phosphoricum Pịiosphoric anhydride Phosphorsatre 
anhydricum œnhydrid 
P;O; TLPT 141,950 


Tính chất 


P¿O; là một khối giếng như bông, xốp, có màu trắng dịu, 
không mùi, (t.]. riêng °,291). Người ta đã biết cả dạng thúy tỉnh 
(t.1. riêng 2,737) và dạ ›sø tỉnh thể (t.l. riêng 2,284). Nóng chảy ở 
563” (đưới áp suất); ở áp suất khí quyển thăng hoa ở 347°. 


Khi cho thăng hoa, ;;ần 15% P¿O; ngưng tụ dưới dạng tỉnh thể 
đơn là không màu, ón; ánh như kim cương, phần còn lại đông 
thành khối thủy tỉnh. Khi nung tinh thể đến 440° ta được PạO; vô 
định hình, dạng này !:h¡ thăng hoa biến thành đạng tỉnh thể. 
Phân tử PzOs có khả ning trùng hợp mạnh, vì vậy có lẽ nên viết 
công thức anhydrit ph¿tphoric đưới dạng (P¿O;); là đúng hơn cả. 
Trong khoảng 670—110')” trọng lượng phân tử anhydrit photphoric 
ứng với công thức P„(+a. P¿O; rất hóa nước và chảy rữa ngoài 
không khí. Nó là chất làm khô tốt nhất, áp suất bơi nước chỉ 
bằng 0,00001 zm»Hg. Chi hòa tan, phát ra tiếng kêu rắc rắc và 
tỏa nhiệt mạnh, (hàng để bắn ra ngoài, tạo thành axit 
metaphotphoric HPO;; khi tác dụng với HBr tạo thành photphoryl 
bromua, với HƠI và PCl; tạo thành photphoryl clorua: 
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2P:O; + 3HBr = POBr; + 3HPOa 
2P;Ós + 3HC] = POC]; + 3HPO; 
P¿O; + 3PCl; = 5POC]; 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Cần phải kiểm tra thành phẩm hạng £.È.p.f. như sau: 

1. Asen. Dung dịch 1g thành phẩm khi thử theo phương pháp 
Heptơ gutxây trong hai giờ có thể làm thẫm giấy tấm HgCl]; với 
mức độ y như dung địch mẫu (không có P¿O;) có hàm lượng 
002mg As tác dụng lên giấy tẩm HgCl; vậy. 

2. Anhydrit phoiphorơ. Lấy 1ø thành phẩm, cho từng ít một 
vào trong 10 nước, cho thêm vào đó 5mi 10% HạSO¿ 0,1 mi N 
KMnO;¿ và đun trong 5p trên chậu cách thủy. Màu hồng của 
dung dịch không được biến mất. 

Điều chế 

Làm trong t¿ hút! 


1. Người ta điều chế một lượng lớn P¿O; bằng cách đốt 
photpho trong dụng cụ vẽ trên b.ổ. 


4P + 5O; = 2P;O; 


Một thùng hình trụ 7 bằng sắt ráng thiếc, đường kính 
350mm, chiều cao 500mm, được giữ chặt nhờ cái gờ phía trên 2, 
trên cái kiểng ba chân bằng gỗ. Các chỗ hàn trên thùng đều hàn 
với hợp kim nóng chảy. Giữa nắp thùng có đặt một ống khối 3 
đầu dưới cong. Trong khi làm việc ống này được đóng lại bằng 
cái nút vặn 4. Một cái thìa 5 bằng đồng dùng để đốt photpho. 
Cán thìa bằng sất được giữ chặt nhờ cái nút gỗ bốn cạnh 6 
(40mm bề rộng), nút chui sâu vào lỗ thùng. 
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Trên cô bình thuy tình 7 có gấn thật 
chắt một cái phêu 8 rộng miệng bàng sắt 
tráng thiếc, đường kính phản trên của 
phễu lớn hơn đường kính thùng ¡ là 
Tmmn. Nhờ thêm hay bớt những tấm ván 
9 đặt dưới hình 7 mà người ta có thể 
giảm hay tăng khe hở giữa phều 8 và 
thùng 1 và như vậy bảo đảm cung cấp 
lượng không khí cần thiết vào thùng... 
Để điều chế P;O;, đầu tiên người ta nâng 
phễu 8 lên khít với thùng 1. Đốt nóng 
thìa 5 và sau khi đã bỏ vào đó một k Thông, 2 G6 SỐng + Na 
miếng photpho trắng khô, lập tức đặt vào Tên XIN nhì 9U 
thùng. Khi nào photpho cháy hết, người ta lặp lại động tác trên. 
Sự thông gió và do đó, tốc độ cháy được nhờ điều hòa bằng cách 
tăng hay giảm khe hở giữa phễu 8 và thùng cũng như tăng giảm 
miệng lỗ trong ống ở. Lúc đầu khi thùng chưa nóng lên và chưa 
có sự thông gió, một lượng hơi trắng nào đó thoát ra từ khe hở 
giữa thùng và phểu. Nếu không khí trong phòng khô ráo (không 
được dùng không khí ẩm) thì sp điều chế ra dưới dạng bột và 
khi gõ vào thùng thì bột sẽ rơi vào trong bình. 

Người ta cắt photpho đưới nước bằng đao nhọn (thuận tiện 
nhất là thực hiện điều đó trong cối sứ) dùng kim để gắp nó và 
phơi nhanh trên giấy lọc. Phải mang kính! Xem cả biện pháp đề 
phòng khi làm việc với photpho (phần photpho). Có thể sử dụng 
cả photpho đỏ, nhưng như vậy mỗi lần lại phải đốt. 


2. Thành phẩm không lẫn các oxyt hóa trị thấp có thể điều 
chế từ sp kỳ thuật, tỉnh chế nó bằng cách cho thăng hoa trong 
dụng cụ ñ.7. Dụng cụ gồm một ống sắt 1 đường kính 36mm có 
hai nhánh 2 và 3 cùng đường kính như trên. 

Xuyên qua nút amiăng ở đầu nhánh 2, người ta đặt máy cung 
cấp 4 bằng thủy tinh. Đũa thủy tỉnh 5 một đầu gắn pit-tông có 
thể chuyên động dễ dàng, đồng thời pit-tông phải rât sát với 
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thành ống 6. Đặt pit-tông ở vị trí như trên hình vẽ, mở nút ra 
để cho P;O; kỹ thuật vào máy cung cấp P;O; sẽ rơi vào ống I, 
đã được nung đỏ nhờ lò 7. Ở hai đầu ống 1 có đặt hai màn chắn 
8. Cho vào ống 1 oxy tinh khiết, được sấy khô trước nhờ cho qua 
H;SO¿ đậm đặc, KOH rắn và P;O; (kỹ fhuật). 


Hình 7. Dụng cụ để thăng hoa P„O,. 


1. Ống sắt tráng thiếc (bình phản ứng); 2,3. Hai nhánh của ống 1; 4. Máy cung 
cấp thủy tinh; 6.Đứữa thủy tỉnh có pit-tông; 6. Ống nhánh của máy cung cấp; 
T7. Lò; 8.Màn chắn bằng amiăng; 9. Bình thu; 10. Bắc làm nguội; 

11. Chén sứ chứa nước; 12. Nút. 


Nhờ cái nút bằng amiăng không nện chặt, người ta nối nhánh 
3 với bình 9, là bình dùng để chứa anhydrit thăng hoa trong 
luồng oxy. Oxy sẽ thoát ra qua nút amiăng không nện chặt trên 
Để làm nguội ống 1, người ta dùng cái bấc 10, phần dưới nhúng 
trong đĩa 11 chứa nước. Thỉnh thoảng người ta mở nút 12 và 
dùng cái bào bằng sắt tráng thiếc để cào sản phẩm tụ ở đầu ống 
1 vào bình. 

Nếu quá trình tiến hành liên tục trong 2 giờ, thì cứ 200g P;O; 
(kỹ thuật) ban đầu có thể điều chế 70g thanh phẩm tỉnh khiết. 
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ANHYDRIT SELENỢ 


Acidtum velenosuin — Ñeloenruani dưoxrde Selendioxyd 
anh ydricum SSclenigsaure anhydrid 


Tính chất 


SeO; là chất có dạng tỉnh thê màu trắng, đễ tan trong nước, 
rượu và axit sunfurie, hút nước, đặc biệt khi có mạt axit selenie. 
(T.]. riêng 3.9853) ở 15,7°.T chảy 340” (dưới áp suất). SeO; có 
khả năng thăng hoa; trên 315° thăng hoa tạo thành tỉnh thể 
dạng hình kim trắng ngời, có chiếu dài đôi khi đến mấy 
centimet. Hơi SeO; có màu hơi lục vàng và có mùi đặc biệt giống 
mùi củ cải thối; để ngoài không khí (khi tiếp xúc với bụi) có màu 
đó nhạt do bị khử thành selen nguyên tố. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 369-51, thành phẩm hạng (inh khiết phải 
chứa ít nhất 98% SeO¿, 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong SeQ; ¿nh khiết như sau (%): 


Chất không tan trong nước 0,01 
Bã còn lại sau nung 0,2 
Clorua (C]) 0,005 
Sunfat và selenat (SO¿ và SeO¿) 0,1 
Sắt (Fe) 0,002 
Em loại nặng nhóm H:8 (qui ra Ph) 0,05 


Điều chế 

Cho 100g axit seleng H;SeO; #w& khiết vào bình cầu đáy 
tròn, dụng tích 7Ó làm băng loại thủy tính chịụ nhiệt và đun: 
cách cát ở 200-250” trong chân không (đừng dưới 100mg) 
trong mấy giờ liễn, khi đo SeO; dân dân tháng hoa, tụ lại ở 
phần trên của bình cầu. 
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ANHYDRIT SữGNFGRIC 
(Sunfu trioxyt) 


Aeidum sullưricum — Sulfric anhydride Schruefol trioxyd 
aithydricum Sulhưr trioxide Schteefelsaure 
ơnhydrid 
3O; TLPT 80,066 


Tính chất 


Anhydrit sunfuric là chất lưỡng hình, tức là có hai đạng, 
Dạng œ là tỉnh thể hình lăng trụ trong suốt không màu, nóng 
chảy ở + 16,8” thành chất lỏng dê linh động, sôi ở 44,6, (t.], 
riêng 1,94) ở 16. 


Dạng œ luôn luôn tạo thành khi ngưng tụ hơi SO¿. dưới 25°, 
khi để yên nó sẽ tạo thành B bên hơn. Khối này giống amiăng, 
khi đun nóng đến 50°, thăng hoa mà không nóng chảy. Có lẽ 
công thức (SOs)¿ ứng với dạng này. 

S5; tác dụng mãnh liệt với nước (luôn luôn nhớ là phải cho 
SỐ; uào nước chứ không được làm ngược lạU. SO; đặc biệt rất 
hút ẩm. Do tác dụng phá hủy mạnh của SƠ;, cho nên khi làm 
thí nghiệm với nó cần phải giữ gìn rất thận trọng, đeo kinh bảo 
hiểm uà đeo găng tay cao su U.U... 

Điều chế 

Điều chế SO; trong điều kiện phòng thí nghiệm là một vấn 
đề khá phức tạp và tỉ mỉ; cho nên thường người ta dùng thành 
phẩm đã điều chế sẵn. 

Trong phòng thí nghiệm, có thể điều chế theo phương pháp 
sau đây: đổ axit sunfuric bốc khói (oleum) vào bình cổ cong, nối 
với bình chứa, bình chứa có lắp ống đựng canxi clorua khan và 
được ướp lạnh bằng nước đá; đun nóng đến 300°. Để tỉnh chế 
SƠ; ngưng tụ trong bình chứa, người ta chưng cất nó nhiều lần, 
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ANHYDRIT SuNFuRƠ 


Acidum sulfirosum Sulfur dioxrde Schtoefeldioxy 
Anhgdricutm Sunfurous qnhydride 
SO; TLUPT 64,066 


A. Anhydrit sunfurơ khí 

Tính chất 

SO; là chất khí không màu, có mùi khó chịu đặc biệt, có tính 
chất tẩy màu mạnh. Ở điều kiện tiêu chuẩn 1/ nặng 2,9266g, tỷ 
trọng 2,2638 (đối với không khí). SO; dễ tan trong nước và tạo 
thành axit sunfurơ H;ạSOa, tan được trong rượu, ête và C5, tan 
trong long não với tỷ lệ 300: 1 theo thể tích (tạo thành dung 
dịch lỏng) không cháy và không duy trì sự cháy. 

Điều chế 

Phỏit làm trong tủ hút 

1. Cu + 2H;SO¿ = CuSO¿ + SO; + 2H;O 

Đun nóng 100g vỏ bào đồng trong bình cầu có đáy tròn có 
nắp phẫu giọt chứa 55 mi H;SO¿ đậm đặc và ống dân khí. Khi 
phản ứng xảy ra mãnh liệt thì ngưng đun và điều hòa tốc độ khí 
thoát ra bằng cách nhỏ axit sunfurie từng giọt một. Rửa khí 
thoát ra với nước và cho qua cột CaCl; để sấy khô. 

2. Naz5QO; + H;5O¿ = Na;S5O¿ + SOs + H:O 

Lấy bình cầu có chứa dung dịch bão hòa natri sunfit Na;SO; 
(hay natri disunñt rắn Na;S;O;) nhỏ vào từng giọt H;S§O, đậm 
đặc và dùng CaCl; để làm khô khí thoát ra. 

3. Đun nóng hỗn hợp gồm một phần lưu huỳnh với năm phần 
H;SO¿ đậm đặc, theo trọng lượng, trong bình cầu có ống thoát 
khí. SOa; bắt đầu thoát ra sau lưu huỳnh nóng chảy. Nên cho 
thêm vào hỗn hợp một ít viên đá bọt. 

4. Đưn nóng hỗn hợp gồm từ hai đến bốn phần CuSO¿ khan 
(hay FeSOa¿) với một lưu huỳnh theo trọng lượng. Với phương 
pháp này cần phải dùng nhiều ống dẫn khí lớn để tránh khỏi bị 
tắc ống do lưu huỳnh thăng hoa. 
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B. Anhydrit sunfurơ lỏng 
Tính chất 
SO; lỏng là một chất nước không màu, dễ linh động, t.Ì. riêng 
1/4911 ở —-20°, T sôi —10°. Khi bay hơi hút nhiều nhiệt nên làm hạ 
nhiệt độ xuống rất thấp (đến —57° và trong chân không đến -68”). 


A Ầ 
Hình 8. Ống dùng để hóa lỏng và bảo quản khí sunfurơ, 
1,2,3. Khóa: 4. Bầu do. 


Điều chế 

Người ta làm khô SO; khí, đã được điều chế một trong hai 
phương pháp trên đây, bằng cách cho lội qua hai bình rửa đựng 
axit sunfuric đậm đặc mắc nối tiếp nhau, sau đó cho đi qua 
những ống thủy tỉnh đày (h.8) đã được ướp lạnh bên ngoài nhờ 
hỗn hợp tuyết với muối, ở đây SO; hóa lỏng. SO; còn thừa sẽ bị 
hấp thụ khi đi qua bình có đá bọt đã đun sôi trước với KOH hay 
đi qua bình rửa có nước. 

Trong những ống như vậy (xem Ö.8) SO; lỏng được giữ ở nhiệt 
độ dưới 0°. Ở nhiệt độ phòng, áp suất của hơi SO; có thể đạt đến 
mấy atmôtphe và có thể làm vỡ ống. 

Muốn trút chất lỏng ra khỏi ống (ñ.8A) trước tiên chỉ mở 
khóa ¡ và rót một ít chất lỏng vào bầu 4, sau đó đóng khóa 1 
đặt dụng cụ đứng thẳng và mở khóa 2 để đuổi không khí ra khỏi 
bầu 4. Lại đóng khóa 2 mở khóa ¡ và nghiêng ống để cho SO; 
lỏng vào đây bầu 4, sau đổ đóng khóa 1. Mở khóa 2 để trút thể 
tích chất lỏng đã đo được bằng cách lấy ra khỏi dụng cụ. 
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Khi dùng ống có cơ chế khác :h.8B: thì 
nên nhớ rằng, khi rót chất long ra theo 
khóa bên này thì cùng phải mở khóa bên 
kia. Nếu không, do áp suất hơi SO›, chất 
lỏng trong ống sẽ bị phụt ra hết. 

Để điều chế một lượng lớn SO; lỏng 
người ta người ta dùng ống sinh hàn 
xoắn, ướp lạnh bên ngoài với hỗn hợp 
muối và nước đá (h.9) bình thu cũng phải Hình9. Máy điều chế 
được ướp lạnh (không vẽ trên hình). SO; lỏng. 

_ C. Anhydrit sunfurơ rắn 


Tính chất 

SO; rắn là những bông trắng. T chảy -72,7° + 005°. 

Điều chế 

1. Cho bốc hơi SO; lỏng trong chân không (dưới chuông bơm 
nước), khi đó một phần SO; đông lại. 

2. Ướp lạnh bình chứa SO¿ lỏng bằng hỗn hợp CO; rắn với ete, 

Bảng 32 - Độ (an SO; trong nước 
T.tích SO; trong một thể | T.tích SO; trong 
tích dung dịch bão hòa một thể tích 

nước (**) 


trong nước (*) | Trong rưu|____.... | 


(2) _—_ @_-| 
0 68,861 79,789 
1 67,003 77,210 
2 65,169 74,691 
3 63,360 191,16 72,230 
4 61,576 183,32 69,780 
5 59,816 175,36 67,485 
6 58,080 168,48 65,200 
7 56,369 161,49 62,973 
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54,683 69,805 


53,621 58,697 14.39 
51,383 56,647 13,96 
49,770 54,655 13.52 
48,182 52,723 15.10 
46,618 50,848 12/71 
45,079 49,033 12,30 
43,564 472.6 11,93 
42,073 45,58 11,54 
40,608 43,939 11,18 
39,165 42,360 10,683 
37,749 40,838 10,48 
36,206 39,384 10,14 
34,986 37,87 9,83 

33,910 36,62 9,52 

32,847 35,30 9,19 

31,800 34,03 

30,766 32,76 

29,748 31,58 

28,744 30,42 

27,754 29,31 

26,788 28,21 

25,819 27,16 

24,833 

23,242 

23,025 

22,122 

21,234 

20,361 


19,502 
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18,65â 


17,82? 
17,030 
ÐD. Dung dịch nước anhydrit sunfurơ 
(axit sunfurơ) 

Acrdum sulfurosum Sulftrous acid Scliueflige saure 

Tính chất 

Dung địch SO; trong nước là một chất lỏng sặc mùi SO; và có 
phản ứng axit, nó đối xứ như dung dịch của axit sunfurơ. 

Hằng số phân ly: ; = 1,7.10'Ê, Ấ; = 6810'° ở 25°. Dân dân 
oxy hóa với oxy không khí thành H;SỌO,. 


1/0028] 3,0 1,0426 
1,0056 1,0328 -_ ! 1,0450 
1,0085 1/0353 1,0474 
1,0113 1,0377 1,0497 
1,0141 1,0401 1,0520 

Điều chế 


Bão hòa nước cất bằng khí SO¿. 

Thử 

Dung dịch SO; trong nước hạng ?.È.p.£ phải chứa ít nhất 6% 
SÓ; và phải thử như sau: 

1, Chất không bay hơi. Sau khi đun cách thủy 20m dung dịch 
và nung nhẹ, bã các chất không bay hơi không được quá lng. 

2. Ciorua. Đun sôi 10m! dụng dịch để đuổi hết SO;, pha loãng 
thành 50m và rót vào đó 1z 0,1N AgNO; và 1mj HNO;, t1. riêng 
1,1ã: để trong 5ph không thấy màu trắng đục như đá mắt mèo, 

3. Sắt. Lấy 1m/ dung dịch pha loãng thành 20m2, thêm vào 
đó 1» HNO¿, tl. riêng 1/4 đun sôi để đuổi hết SO; rồi pha 
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loãng với nước thành 100». Khi đô thêm vào 9z 4N NH,ØNS, 
không thấy có màu đỏ nhạt xuất hiện. 

A. Kim loại nặng. Pha loàng 10 dụng dịch thành 1n, đụn 
sôi để đuổi hết SO¿ rồi pha loãng thành 50, sau đó thêm vào 
1m CHzCOOH và 10m nước đihydro sunfua, không thấy có màu 
nâu xuất hiện. 

5. Asen. Pha một hôn hợp 10w! dung dịch và 1 60% H;SO/, 
làm cạn còn 2 đổ thêm vào đó 23m nước và 25m H;ạSO, 1: 4. 
để trong 2 giờ, thử As theo phương pháp Hefơ-gutxây ` phải cho 
kết quả âm. 


ANHYDRIT TELURIC 
Acidum telluricwm Tellurium trioxide Tellur trioxyd 
qa'thydricum 

TeO; TLPT 175,61 
Tính chất 


TeO; là một chất rắn màu vàng da cam, t.Ì. riêng 5,07 ở 
14,5°. Không tan trong nước, trong axit và kiểm loãng. Với kiểm 
đậm đặc, TeO; tan rất khó khăn để tạo thành telurat (muối của 
axit teluric). 


Điều chế 
HzTeO, = TeO; + H:O 
Đun nóng axit teluric cho đến khi trọng lượng không đổi ớ 


160 những không được quá, vì ở nhiệt độ cao, TeO; vừa tạo 
thành đã bị phân tích TeOs và O;. 


ANHYDRIT TELRƠ 
Acidum tellurosum Tellurium dioxide TelHurdioxyd 
anhydricum 
TeO; TLUPT 159,61 


CF. Tredvell, Hoá học phân tích. T.II, quyển 1, tr. 157 (tiếng Nga). 
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Tính chất 

TeO; là hột tính thê trăng. t.Ì. riêng 56-5,9.T cháy 732,6` 
(dưới áp suất). Rát ït tan trong nước (6,7.10”” % ở 309) tan được 
trong axit và kiểm mạnh, không tan trong NHOH. Thăng hoa 
khi nung đèn nhiệt độ đó rực trong luồng không khí. 

Điều chế 

Te + 4HNQs = H;TeO;: + 4NO; + H;O 
H;TeOx = TeO; + HạO 

Lấy 90g telu (dạng bột) cho vào 200;n! HNO:¿ t1. riêng 1,4, và 
đun nóng hỗn hợp ở 60-80°C để hòa tan hoàn toàn. Nếu thấy 
cần, cho thêm một ít axit nữa. Khoa học dung dịch đang nóng, 
cho vào bát lọc thủy tỉnh xốp số 3 để lọc và cô đến khô nước lọc. 
Xong cho vào bát sứ và nung chảy trong lò nung. Để nguội, 
nghiền nhỏ thành bột. Thu được 100g (85%). 


ANHYDRIT VANADIC 
Acidum Vanadiic acrd Vanadinsaure 
Uanadinicum anhydrous anhydrid 
V;O; TLPT 181,90 


Tính chất 

V¿O; là một thứ bột tỉnh thế màu vàng da cam hay là những 
tính thể hình kim màu nâu đỏ. T.1. riêng 3,36, T chảy 685°. Rất 
ít tan trong nước. Tan được trong kiểm. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT LKM N° 4566-55, thành phẩm hạng /.È.h.h phải 
chứa ít nhất 99,75% V¿O; (kể cả VạO,) hạng /.È.p.t. phải chứa ít 
nhất 99,4% và hạng tinh khiết 99%. Lượng tạp chất tối đa cho 
phép trong các hạng thành phẩm V;O; như sau (%): 


Tọp chất t.h.h.h t.°.p.t t.° 
Hao hụt khi nung 0,1 0,15 0,25 
Chất không tan trong HCI : 0,1 0,2 0,3 
Clorua (C]) 0,005 0,01 0,02 
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Sunfat (SOA) 0.01 0.02 0,04 


Kim loại nặng nhóm H;S (quira 0,002 0,005 0,01 
Pb) 


Kim loại kiềm và kiểm thổ (qui 0,09 0,04 0,1 
ra (Na¿O) 
Amoni 0007 0/01 0,015 


Điều chế 

Để điều chế thuốc thử hạng tình khiết, người ta nung 181g 
NHẠVO:. (/.È.p.£) từ 350—400° trong bát sứ, thường xuyên dùng 
thìa niken trộn mạnh. Khi bắt đâu nung, toàn khối đen lại đo 
tạo thành V¿O¿, nhưng sau khi nung được một giờ, màu đen 
dần dần chuyển thành màu đỏ là màu đặc trưng cho VạO;¿. 
Tiếp tục nung thêm 1-2 giờ, sau đó lấy một ít để thử xem 
VaOÓx đã oxy hóa hoàn toàn chưa. Hòa tan 1g thành phẩm 
trong 10n/ dung dịch 30% kiểm. Nếu không có bã đen là 
được. Nếu có bã đen thì tiếp tục đun thêm 20ph nữa, sau đó 
lại thử xem sự oxy hóa đã hoàn toàn chưa. Thu được 100g 
V:O; hạng £.k.p.. 


ANHYDRIT VONFAMIC 
Actdum toolffamicum Tungsten trioxide Wolframtrioxid 
qrthydricum Wolframsqaure 
anhydrid 


WOQ; TLPT 231,92 
Tính chất : 


WO; là một thứ bột màu vàng tươi nhưng hơi thẫm lại khi 
đun nóng (đến nhiệt độ da cam thẫm) tÌ. riêng 6,84, T chảy 
1478”. MO; rất tinh khiết khi bỏ trong nước hoàn toàn tính 
khiết không hề hóa lục dù để thật lâu dưới tia sáng mặt trời; 
tuy nhiên, chỉ một vết bụi nhỏ có thể hóa lục nhanh chóng 
thành phẩm. WO; không tan trong nước và axit (trừ axit 
fiohydric). Tan chậm trong dung dịch kiểm đậm đặc. 
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Điều chế 

Đun nóng dụng dịch chứa 17g NaOH trong 130/nnc, thêm 
vào đó 40g axit vonfamie (kÿ. thuật) và đun nóng để cho hỗn hợp 
hòa tan hoàn toàn. Sau đó để kết túa As và P, đổ thêm dung 
dịch 5œ MgCl;.6H:O, 15g NHẠCI và 8m/ NHẠOH tÌ. riêng 0,91, 
trong 50m nước. Sau khi để yên một ngày đêm, thử lại xem đã 
kếtầua hoàn toàn chưa: lấy một mâu nước thử, thêm vào đó dung 
dịch Na;HPO¿ kết tủa trắng phải xuất hiện ngay lập tức. Nếu 
không, đổ thêm dung dịch MgCl;. Lọc dung dịch qua giấy lọc gấp 
và rót từ từ nước lọc vào hỗn hợp 55m/ HCI t.Ì. riêng 1,12 và - 
0,5m HNO¿ t1. riêng 1,4 đun nóng. Đố thêm 100m/ HCI tÌ. 
riêng 1,19 nữa, gạn đổ đi phần dung dịch, còn kết tủa axit 
vonfamic thì đun sôi nhiều lần với nước (sau mỗi lần lại thay 
nước) để tách muối hòa tan trong đó. 

Lọc hút kết tủa, xong hòa tan 30m NHẠOH t.]. riêng 0,91 và 
từ từ đổ dung dịch vào hỗn hợp HƠI và HNO¿, có thành phần 
như trên. Rứa axit vonfamic vừa tách ra bằng cách đun sôi từ ba 
đến bốn lần với nước như đã trình bày ở trên. Lọc hút kết tủa, 
đặt trên chậu cách thủy để sấy và nung trong lò mufơ ở 600-— 
700”. Thu được 10—25g (80%). 


ANTIMON 
xíibium Antimony Antimon 
Sö TLPT 121,76 


A. Antimon thường 

Tính chất 

Sb là kim loại óng ánh, màu trắng như thiếc, có cấu tạo tỉnh 
thể rõ ràng (dạng lá hoặc dạng hạt) t.]. riêng 6,69, kết tính đưới 
dạng các khối mặt hình thoi sáu góc. 

Sb rắn và dòn, dê nghiền thành bột. T chảy 630°, sôi ở (14009), 
hơi của nó đề cháy và biến thành oxyt. Ở các điểu kiện thường 
Sb không bị biến đổi. 

Không tan trong các axit flohydric và clohydric, trong HạSO¿ 
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loãng và trong các kiểm; ta được trong nước cường thủy và trong 
hôn hợp các axit nitric và tactric. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Sb bán ở thị trường có chứa tạp chất As, Pb, Fe và Cu. Chất 
lượng của Sb được xác định theo cấu tạo hình thể dạng lá và 
theo tính nóng chảy để biến thành các kim loại óng ánh. 

Khi cho tác dụng với ngọn lửa của đèn xì, các hạt đó phải bay 
hơi hoàn toàn, không được để lại lớp váng màu vàng (Pb) và 
không được có mùi tôi (As). Hàm lượng cúa các kim loại nặng 
khác nhau được xác định bằng các phương pháp phân tích thông 
thường khi hòa tan kim loại đã nghiền nhỏ vào axit clohydrie có 
thêm một lượng nhỏ HNO¿. Có thể nhận ra Sb;8; nhờ mùi HS, 
mùi này xuất hiện khi đun nóng kim loại đã nghiền với axit 
clohydric đặc. 

Điều chế 

1. Để loại bỏ asen người ta trộn một phần t.!.Sb thị trường 
với 1,25 phần t.] NaNQ; và 0,5 phần trọng lượng Na;CO; lại với 
nhau; đun nóng khối chất đến gần nóng đỏ, để nguội đem rửa 
nhiều lần với nước, rồi cho nóng chảy natri antimonat đã rửa 
sạch và sấy khô với một lượng bằng nhau kali tactrat tinh khiết 
KHC;H¿O¿. 

25b + 38Na;CQOa + 5NaNQ; = 2Na;SbO¿ + 3CO; + ã5NaNO; 
2NazSbOa + 4KHC,H,Os = 25b + 2K;CO¿ + 3Na;CO¿ + 4C 
+ 7CO + 10H:O 

Chất bã thu được chính là Sb đã loại As, Không và Na, nhưng 
chúng lại chứa một lượng nhỏ Pb, Cu và Fe. 

2. SbCI; + Clạ = SbCl]; 

SbClh; + HƠI = HSbCI 

HsbGCla + 3H;O = HSbO; + 6HCI 
2HSbO; = Sb:Oa + HO + O; 
SbaOs + 3H; = 3Sb + 3H;O 
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Có thể điều chế atimon rất tình khiết bằng cách khử axit 
antimonie, axit này điều chế được dười dạng tỉnh khiết từ axit 
cloantimonic HSbC]s. 

Cho dần dần từng ít một 100g antimon pentaelorua tỉnh khiết 
SbCl; vào 70m HƠI đặc; làm dịu phản ứng lại bằng cách ngân 
bình vào nước lạnh ' Sau lhi đã cho hết SbCls vào rôi đem dun 
nóng hôn hợp trên nôi cách thủy đến 45—50° để hòa tan kết túa; 
sau đó làm nguội dung dịch đến nhiệt độ phòng. Thuận lợi hơn 
cả là “gây mâm” để kết tỉnh (muốn điều chế mầm người ta làm 
lạnh một mẫtt dung dịch nhỏ trong hỗn hợp nước đá và muôi). 
Trong khi kết tỉnh, người ta khuấy chất lóng để tránh tạo thành 
những vỏ tỉnh thể. Lọc hút chất hồ đặc ở dạng tỉnh thể trên 
phêu lọc thủy tính xốp và rửa một vài lần bằng axit clohydric đã 
được làm lạnh bằng nước đá tan. 

Dùng một hôn hợp sinh hàn để làm lạnh rồi bão hòa nước lọc 
bằng HCI, thu được phần tỉnh thể thứ hai. Cho bay hơi nước lọc 
lần thứ hai trên nêi cách thủy đến khi còn 1⁄4 thể tích. Từ đó 
người ta thu được phần tỉnh thể thứ ba theo phương pháp trên. 

Cho các phần tỉnh thể riêng biệt vào axit clohydrie tinh khiết 
t.]. riêng 1,19 và kết tỉnh lại cho đến lhi không còn phát hiện 
được một tạp chất não trong các tính thể. Hòa tan SHbClạ tinh 
khiết vừa thu được với một lượng nhỏ nước lạnh và khi cho thêm 
nước vào (cứ 100g axit cloantimonic thì cần 100 nước) thì 
phần lớn Sb sẽ kết tủa dưới dạng axit antimonic. Để kết thúc 
quá trình kết tủa, người ta thêm NH,OH vào cho đến khi ngừng 
tạo thành kết túa. Đun nóng hồn hợp trên nổi cách thủy cho 
đến khi bất đầu lắng trong kết tủa; rửa gạn kết tủa một vài lần 
với nước nóng, lọc hút rỗi sấy khô tèn nồi cách thủy. 

Bằng cách đun nóng trong bát sứ để chuyển axit antimonic 
vừa thu được thành Sb„O;, rồi dùng hydro khử SbạO; ở 500'. 


°? Nếu đi từ SbCl; (xem cách điều chế). thị hoá tan 100g thành phẩm vào 
90ml axit clohydric (tỉnh khiết, t.I.riêng 1.18) và sau khi nguội cho clo qua 
đến bão hoà. Xử lý SbC!; mới thu được. xin xem ở dưới đây. 
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B. Antimon beo 
Tính chất 


Antimon là một chất bột đen, óng ánh, bên khi ở dạng khô. 
Tan nhanh trong nước tạo thành dung dịch keo, có màu đỏ thẫn 
dưới ánh sáng truyền qua và hầu như đen dưới ánh sáng phản 
chiếu. Dung dịch bền trong bình đậy kín, để hở ngoài không khí 
thì bị oxy hóa và mất màu. Các bạt keo đều tích điện âm. 

Điều chế 

1. Đun nóng trên nỗi cách thủy 54z/ hôn hợp protein với axit 
(cứ 1,25m hồn hợp Paan thì lấy 1z CH;COOH) trong khoảng 
10ph, thêm vào đó 3m dung dịch SbCl; với thành phần như sau: 
14,69g SbCl;, 14/ CH:COOH kết tỉnh được 14,4g axit tactrie 
(H;C,H,O¿) và 25zn! nước. Sau đó thêm 4,5m dụng dịch HạPO; 
10% rồi tiếp tục đun 15-20pj nữa cho đến khi dưng dịch thẫm 
lại. Sau khi nguội, keo sẽ đông tụ lại một ít. Đùng dung dịch 
Na¿CO; đề làm đông tụ nhanh và hoàn toàn. Rửa chất đông tụ, 
rồi hòa tan vào nước có từ một đến ba giọt dung dịch NaOH 
20%. 

2. Có thể điều chế xon antimon bằng cách làm phân tán ở cực 
âm. Mắc song song cuộn thứ cấp của cuộn cảm ứng có hồ quang 
bằng 12cm với một tự điện thúy tỉnh có diện tích bản là 225cm”, 
nối các cực thứ cấp với các điện cực làm bằng antimon và nhúng 
trong bát sứ đựng đây ete (iránh lửa!). khi cho đòng điện đi qua 
thì tia lứa sẽ phóng ra mạnh và tạo thành xon màu đen. Thường 
thường đồng thời với xon còn tạo thành một lượng lớn những 
huyền phù khô. 
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ANTIMON (II) BROMQdA 


S/zbtttm ẢnHimony Antbnontribromid 
bromidtum tribroimmde 
SbRBrs TUPT 361,48: 
Tính chất 


SbBr; là những tỉnh thể không màu thuộc hệ thoi, t.Ì. riêng 
4,148g/em` ở 23°.T chảy 97°, T sôi 288°. Nó bị nước phân hủy, 
tạo thành muối badơ. SbBr; tan trong rượu etylic, axeton, axIt 
clohydric và axit bromhydr1c. 

Điều chế 


Có thể điều chế thành phẩm bằng cách brom hóa antimon 
kim loại trong cacbon tetraclorua: 


25b + 3Bra = 2SbBra 


Cho 20g Sb vào dung dịch chứa 39,4g brom (~ 13) trong 
420g (~ 264m) CCl¿ vào bình cầu đáy tròn dung tích 500m, 
bình được nối với ống sinh hàn ngược qua cổ mài nhám. Đun 
nóng hỗn hợp (trong tủ hút) đến sôi nhẹ, rồi đun sôi 0,5—1h đến 
khi dung địch hoàn toàn mất màu. Sau đó tháo ống sinh hàn ra, 
rồi nhanh chóng rót chất lỏng sang một cốc khô để tách khỏi bã 
antimon. Khi làm lạnh các tỉnh thể SbBr; hình kim nhỏ sẽ tách 
ra, đôi khi chúng có màu vàng nhạt do lẫn các vết brom. Rửa 
các tỉnh thể trên phễu lọc bằng một lượng nhỏ CCl¿ đã được làm 
lạnh đến 0-B° (hoặc kết tinh lại từ CCl,), rồi làm khô trên bình 
hút ẩm chân không trên P;O;¿. 

Hiệu suất 49g SbBrs dưới đạng những tỉnh thể màu trắng 
phau (82,7% tính theo Sb). Khi cô nước cái có thê thu thêm 2,Bg 
thành phẩm. Hàm lượng SbBr; trong thành phẩm là 99,7- 
99,9%. 
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ANTIMON (II) FLORQAA 


Stibiuin Antymony AAnftimontrftuorid 
fẬuoratiim fậNtuoride 
SbF; TLPT 178,75 
Tính chất 


SbEs; là những tỉnh thể không màu hút nước mạnh, hoặc bột 
màu trắng, t.Ì. riêng 4,385g/cm”. T cháy 283 + 8°, T sôi 319°. Nó 
tan tốt trong nước (81,7% ở 20°) (không kết tủa các muối badơ); 
dung dịch có phản ứng axit (thủy phân). 

Điều chế 


Thành phẩm được điều chế bằng cách hòa tan oxyt antimon 
trong axit flohydric: 

SbaOa + 6HF = 25bEF; 

Hòa tan Sb;Os; (t.k.p.t hoặc f.È.) trong một lượng dư nhỏ HE 
40% (tb.p.f hoặc £.È.). Việc hòa tan được tiên hành trong chậu 
bằng chất dẻo vinyl và được làm lạnh bằng nước. Nếu cần thì 
lọc dung địch qua phễu bằng chất déo vinyÌ vào chậu cũng bằng 
chất dẻo, cho bay hơi đưới các bóng đèn hồng ngoại đến khi bắt 
đầu kết tỉnh, rồi làm lạnh. Lọc các tinh thể, sấy khô ở 90—100°. 

Trong thành phẩm vừa điều chế hàm lượng tạp chất As nhỏ 
hơn rất nhiều so với trong Sb;O; ban đầu (khi cho bay hơi thì 
một phần As được đuổi đi dưới dạng AsE$). 


ANTIMON PENTACLORGA 


Subium Antimony Antiimon 
pentachloratum pentachioride __ pentachiorid 


SbC; 'TLPT 299,05 
Tính chất 


ShC1; là một chất lỏng ít linh động, không mâu hoặc có màu 
hơi vàng vàng, t.]. riêng 2,39 ở 20”, bốc khói mạnh trong không 
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khí. T chảy -4”, T sôi 140”, khi sôi mọt phản bị phâm huy thành 
SbCl; và Clạ. trong chân khóng, có thể chưng cất được má không 
bị phân hủy. 

Khi trộn với nước theo đương lượng thì tạo thành những 
hydrat SbCl;.H;O và SbCI;.4H;O; nếu lượng nước quả nhiều thì 
nó bị phân hủy. Hút âm của không khi và hóa thành hydrat. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT LK 4428-54 thành phẩm (&.p.. phải chứa ít 
nhất 99,0% SbCl;, loại fnh khiết íL nhất 98,0%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
như sau (%): 


Tạp chất t.È.p.f† t.b. 

Antimon triclorua l 0,8 1,ỗ 

Chất không bị HạS kết tủa (dưới dạng : 0,04 01 
sunfat) 

Sắt (Fe) 0,0002 0,005 

Asen (As) 0,001 0,005 

Điều chế | 


Cho 200g SbCl; (xem điều chế) vào bình cầu có nắp ống dẫn 
khí vào và ống dẫn khí ra, đun nóng chảy và cho dẫn khí cÌo 
khô vào cho đến khi nào khí không còn bị hấp thụ nữa mới thôi. 
Người ta đuổi hết khí clo thừa, bằng cách thổi vào chất lồng một 
luỗng không khí đã được sấy khô bởi P;O;, sau đó chưng cất 
trong chân không. T sôi của SbC]; là 68° ở áp suất 44m:Hg. 
Thu được 250g (95%). 


ATIMON PENTASŒGNFHA 


SfibL trrututt Antimony Antimonpentasulfid 
qurcum Sulfttư uraltm Đentasulfide Goldschtuefel 
qH†Umondi 
Sba5; TLPT 403,85 
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Tính chất 


Sbz5; là chất bột màu đa cam thầm. Khi đun nóng không có 
không khí thì phân hủy thành 5 và Sb;5; màu đen. Không tan 
trong nước, trong rượu và trong dung dịch (NH¿);¿COa. thành phẩm 
tỉnh khiết cũng không tan trong axit tactric. Tan được trong kiềm, 
(NH,);S và (NH,);S„; Ở 100—110°, bay hơi một chút nhưng không bị 
phân hủy. Một số tác giả cho rằng trên thực tế antimon pentasunfua 
thông thường điều chế được chính là Sb;S¿ + S8. 

Cần bảo quản Sb;S; trong những bình khô, tránh ánh sáng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT (1939) thành 
phẩm phải chứa ít nhất 90% SbaS¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép SbzS§; như sau (%): 


SbaSa 4 

9 tự do 3,5 
Sắt (Fe) 0,15 
Tạp chất không bị HạS kết tủa 2,5 
Asen (As} 0,02 
Điều chế 


2Na;zSbSa + 3H;¿SO¿ = Sb;S;} + 3Na,SO, + 3H;Sĩ 
Muốn điều chế thành phẩm loại thuốc thử người ta hòa tan 24g 
natri thioantimonat NaaSbS,. 9H;O trong 100m nước, lọc đi nếu 
cần; pha loãng dung dịch với 600m nước cất, rỗi rót vào đó một 
dung dịch lạnh chứa 9g H;SQO; t.l. riêng 1,84 trong 2007 nước. Rứa 
gạn kết tủa SbaS;, lọc hút, rửa bằng nước rồi sấy khô ở nhiệt độ 
không cao quá ð0° tránh ánh sáng. Thu được 9,8g (95%). 


ANTIMON TRICLORäA 
S(ibiuni Aniiimony Antimontrichlorid 
Đutyrunt gnHmonli trichloride Antimonchlorur 
Antimonbuttcr 
SbC]; TLPT 228,13 
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Tính chất 

Sb€l1, là những tình thê hình thối (từ CS,). tÍ. riêng 3,064 ở 
96°. 7T chảy 73,2) T sôi 221” bốc khói ngoài không khí nhưng 
yếu và rât hoa nước. Bị nước phản huy tạo thanh antimolyl 
clorua (bột angarot). Khi rơi vào da SbCl; ăn da rât mạnh. Ở 
nhiệt độ thường SbCl; tan trong rượu tuyệt đòi mà khòng bị 
phân hủy, còn khi đun nóng sẽ phản ứng với rượu tạo thành 
muối bazơ. Dễ tan trong axit clohydric và axit tactric, trong 
clorofom, C8; và trong các dung môi hữu cơ khác. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTLK 4356--53, thành phẩm hạng (.È.p.? phái chứa 
ít nhất 904 SbClạ, thành phẩm bạng (nh khiết phải chứa ít 
nhất 98%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng SbCl; như sau (%): 


Tạp chất t.k.p th. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,005 0.005 
Chất không bị H;5 kết tủa dưới dạng 0,2 0,4 
các sunfat 

Sắt (Fe) 0,005 0,005 
Asen (As} 0,005 0,03 


Ngoài ra còn phải kiếm tra độ tan của thành phẩm trong 
CHCI;. Muốn vậy, cân 5g thành phẩm với độ chính xác 0,01g, 
cho vào ống nghiệm rồi rót 10/n/ clorofom vào. 


Nhúng ống nghiệm vào cốc nước đã đun nóng đến 50” sau khi 
hòa tan, đem so sánh dung dịch khảo sát này với dung dịch 
mẫu. Muốn điều chế các dung dịch mẫu, người ta lắc 0,2ø đất sét 
với 1í nước. Dùng nước pha loàng lượng huyền phù sau đây 
thành 12m rồi so sánh với dụng địch khảo sát. Thành phâm có 
thể coi là tương ứng với các điểu kiện kỹ thuật, nếu nó không 
đục hơn các dung dịch mẫu có chứa huyền phù đất sét với lượng: 
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2mH đối với thành phâm hạng (.È.p./ 
8m đối với thành phẩm hạng .È.h.h 

Điều chế 

1. Nối một ống cong hai kiểu ông sừng bò (đường kính của 
miệng phía trên ~ 15/:, của miệng phía dưới ~ 8:) với một 
bình Uyêxơ ¡ (h.10) như thế nào để phần ngang của ống nằm 
hơi nghiêng đối với bình. 

Cho vào ống những cục antimon, v 
đóng miệng ống bằng một nút 
(không đóng chặt). Sau đó cho khí 2 
clo khô đi vào qua ống dẫn khí ở (ở 
trong tủ hút). Đầu tiên không khí và 
một lượng nhỏ clo đi khỏi bình nhờ 
những chỗ hở của nút. Những lượng 
clo tiếp theo hoàn toàn bị hấp thụ 
(nếu dòng khí clo không quá mạnh) chó sutgn iolesse. 
và hỗn hợp lỏng tạo thành gồm Ă.. Ông sừng bô; 
SbCl; và SbCl; sẽ chảy vào bình. Nếu 
cho đòng khí clo đi vào liên tục thì dụng cụ sẽ làm việc tự động, 
vì lượng 8b bị tiêu thụ nên thỉnh thoảng phải nạp thêm vào ống 
2 những cục antimon mới. 

Sau khi phản ứng xong, tháo ống 2 ra, cho vào trong bình 
một vài cục antimon, nút miệng bình lại bằng một nút có cắm 
nhiệt kế rồi đun nóng trên nồi cách thủy. Khi gần kết thúc để 
khử SbC]; người ta thêm bột Sb vào. Sau đó chưng cất hỗn hợp ở 
trong bình, thu lấy phân SbCl; ở nhiệt độ 218-220”. Bình hứng 
phải bảo vệ, không cho hơi ẩm của không khí đi vào. 

Sb›Os + GHCI = 2S5bC]a + 3H;O 

Cho những mảnh kính lớn vào trong cốc sứ cỡ 1/ đến chiếu 
cao độ vài ba centimét, cho một ống dẫn khí vào đến gần đáy 
cốc và nạp 509g Sb;O; (È.£huật) lên trên đun nhẹ cốc ở 60-80? 
trong tủ hút rồi cho hydro clorua khí vào cho đến khi không còn 
xảy ra phản ứng nữa. 
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Rót dung dịch còn đang nóng vào một bình chưng cất và đun 
để đuổi axit clohydric với tạp chất SbCl; trong chân không, sau 
đó cất lấy SbClạ (có thể ở áp suất khí quyên; T sôi 218-2209), 
Thu được 650—700g. 


ANTIMON TRISGNFIA 
Stibitin sulfuratiưmn Antimony suifirde Aniimontrisuifip 
Iriigrum AnHmony trisulfide Antimonsulfur 
Antimonite 
SbạS; TLUPT 339,72 
A. Antimon trisunfua uô định hình 


Tính chất 


Antimon trisufua vô định hình là một chất bột thô màu đỏ da 
cam, khi nung nóng nó giảm thể tích và có màu đỏ. T.I. riêng 
4,12-4,65, “thần sa antimon” là chất bột nhó có màu đổ ngọn 
lửa. T chảy 548°. Khi nung nóng mạnh không có không khí thì 
Sbạ5¿ bay hơi mà không bị phân hủy. Không tan trong nước. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT 2717-51, thành phẩm finh khiết phải chứa ít 
nhất 68% Sb. Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Sba8ạ tỉnh 
khiết là (%): 


Lưu huỳnh tự do 2,0 
Các chất không bị HạS kết tủa 1,0 
Sắt (Fe) 0,01 
Asen (As) 0,2 


Điều chế 

Hòa tan 10g SbạŠ; vào một lượng tối thiếu axit clohydric 10%, 
dùng nước pha loãng dung dịch thành 300m rôi thêm 5g axit 
tactric. Sau khi đun nóng dung dịch đến 40-50”, người ta cho 
HạS đi qua đến bão hòa. 

Rửa cần thận đến kết tủa Sb¿8ạ màu đỏ đa cam vừa rơi xuống ' 
ở trên phêu lọc bằng nước nóng. 

Trước khi kết tủa Sb¿5; nên đưn nóng để kết túa có hạt to dễ lọc. 


118 http://tieulun.hopto.org 


B. Antimon trisunfuad tỉnh thể 
Tính chất . 
Antimon trisunfua tình thế là chất bọt tỉnh thê màu xám 
giống như kim loại. Các tỉnh thê này thuộc hệ tà phương. 
Điều chế 


'1. hòa tan 230g SbCl; trong axit clohydric loãng, thêm 50g 
axit tactric, đun nóng đến sôi rồi cho H;5 lội qua đến khi nào 
kết tủa màu đa cam rơi xuống chuyển thành màu đen mới thôi. 
Lọc gạn, thêm rượu vào kết ỏua rồi lọc hút. Rửa kết ảua với 
nước H;S đã axit hóa bằng axit clohydric, sau đó với nước Hạ5 
và cuối cùng với nước nguyên chất. Sấy khô ở 100”, thu được 
150g Sba8a (88%). 

2. Đun nóng SbaS8; vô định hình ở 210-220” trong dòng khí 
trơ (CO¿, N;). Sự kết tỉnh, đồng thời màu cũng thẫm lại, bắt đầu 
ở một chỗ và sau đó lan tràn ra khắp toàn khối. 

C. Antimon trisunfua keo 

Điều chế 

1. Hòa tan 4,3g Sb¿S; vừa kêt tủa trong dung dịch chứa 12,9g 
axit tactric rồi pha loãng bằng nước cất đun sôi đến thể tích lỉ. 
Dung dịch phải lấy như thế nào để xon Sba5 có nồng độ 1: 200. 

Khi bão hòa dung dịch bằng HS, người ta thu được một dung 
dịch đỏ gần như máu, trong suốt khi nhìn dưới ánh sáng phả : 
chiếu. Khi thay đổi nông độ của dung dịch Sba5; và sau khi bão hu: 
bằng dung dịch HạS người ta được những xen có màu sau đây: 

: 200 — đỏ thẫm 

; 400 - đỏ quả dâu 

; 800 — đỏ vàng đậm 

: 1000 ~ vàng đỏ 

: 10000 ~ vàng (giống dung dịch FeClạ), có hiện tượng huỳnh 
quang yếu 

1: 100000 — hơi vàng 

1: 1000000 — chỉ trong bình cầu một lít mới nhận thấy màu 

hơi vàng. 
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2. Muốn điêu chế các xon Sh;S; rât bẻn, người tà cho HS đi 
qua dung dịch Sb„S; trong CH;COOH. 


ANTIMONYL CLORGA 


Stbiurn Antumany AntUnonoxychlortd 
oxychlorqttưm oxychloride Antimonyichlorid 
Algarotpuluer 
A. SbOCI TUPT 173,22 
Tính chất 


SbOCl là những tỉnh thể không màu, bị nước phân hủy. Tan 
trong cacbon disunfua, trong clorofom và trong dung địch axit 
tactric (H;O,H„O¿) bị phân hủy ở 1709. 

Điều chế 

1. Trộn mười phần SbCl; với 7 phần nước, lấy theo trọng 
lượng. Sau vài ngày kết tủa biến hoàn toàn thành tỉnh thể. Lọc 
kết tủa, ép rồi rửa bằng ete. Thu được những tinh thể hình thoi 
có chiều rộng đến 1,5mm. Hiệu suất 50-60%; một phần lớn 
antimon còn lại ở trong dung dịch. 

“: SbCl; + C;H;OH = SbOCI + C;H;CIl + HCI 

Đun nóng Il4g SbClạ với 69g rượu đến 140-150”; sản phẩm 

phụ tạo thành là C¿H;CI và HCI. 


B. Sb;O;.2SbOCI TLPT 637,95 

Tính chất 

Sb¿Ox.2SbOCI là chất bột màu trắng, hoặc là những tinh thẻ 
hình lăng trụ hay hình phiến. Khi chế hóa lại với nước nóng hay 
với ung dịch Na;CO; loãng, tất cả clo sẽ mất và biến thành 
Sb2zÖ:, không tan (rong nước, rượi, ete và clorofom. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ÐRX T{ 279-51, thành phẩm hạng (ính khiết phải 
chứa ít nhát äx⁄+ 3b 

Lượng tị chất tôi đa cho phép trong Sb¿Os 28§bOCl hạng 
tỉnh khiết uhú sa €7), 
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Chất không tan trong axit clohydric 0,015 


Chất không kêt tủa với Hạ8 0,2 
Sắt (Fe) 0,005 
Asen (As) . 0,001 


Điều chế 

1. Để tinh chế asen thị trường sạch hết oxyt, người ta đun sôi 
nó với dung dịch K;Cr;zO; 10-15% và một ít H;SO¿. Sau đó rửa 
kỹ với nước, rượu và ete, sấy khô và bảo quản ở chỗ khô. Cũng 
có thể tách Ás;O; đễ bay hơi bằng cách nung nóng thành phẩm 
trong dòng CO; đưới nhiệt độ thăng hoa của asen (360-365). 

2. Điêu chế thành phẩm hoàn toàn không chứa antimon như 
sau: thêm vào dung dịch NasAsOx (f.È.,xem điều chế) hồn hợp 
magiê oxyt; lọc lấy kết tủa MgNH,AsÒx vừa tách ra, hòa tan 
trong axit clohydrie và kết tủa phân đoạn dung dịch bằng 
NH,OH. Lấy phần tinh thể ở phân đoạn giữa, đem rửa, sấy khô, 
trộn với than đường và nung nóng, khi đó asen tỉnh khiết sẽ 
thăng hoa (cần tủ hút mạnh!) 


ASEN TRICLORqÑA 
Arserniciu Arsenic Arsenchiorir 
trtchioratum trichiortdae 
AsC]a ` TLUPT 181,28 


Tính chất 

Là chất lỏng như dầu, không màu rất: độc, T.] riêng 2,16. 
Bốc khói ngoài không khí. T chảy -18”. T sôi + 130,4”. Tan 
trong nước, cứ lo! AsClạ cần 9o? nước. Có thể pha loãng 
gấp đôi dung dịch thu được, nhưng khi tiếp tục pha loãng sẽ 
xảy ra thủy phân cho As¿O; thoát ra. AsCl; tỉnh khiết hòa 
tan được muối iodua của kim loại kiểm cũng như lưu huỳnh, 
photpho và dầu. 

Điều chế 

Vì hơi AsC1¿ rất độc nên công oiệc phới tiến hành thận trọng 
tà nhất định phút làm trong tủ hút mạnh. 
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1. Cho clo khô đi qua bình cố cong có asen, và khi AsCl¿ tạo 
` thành thì chưng cát vào bình thu. Nước chứng lại cất lần thứ hai 
trên hột asen để tach clo thừa hòa tan. 


2, Cho vao ông thuy tỉnh mol'pden 30g As;O; và nỏi một đầu 
với một bình thu, còn đầu khác với dụng cụ đẻ thụ HCI, Sau khi 
đun nóng ông (bằng đèn khí bay bếp điện) đến 200° thì cho dòng 

_HCI đi qua chậm. Nước chưng sau khi cất lại sẽ phân thành hai 
lớp trong bình thu, trong đó lớp dưới là AsCl;. Tách nó trên 
phêu dài và cất hai lần trong chân không bé, bó phần cất đâu 
tiên và cuối cùng. Thu được 40g (55%). 


Thử 
Thành phẩm phải không màu. TÌ. riêng xác định bằng bình 


thủy trọng phải ở trong khoảng 2,16-2,17 (d2), Ngoài ra, 
người ta còn xác định âm lượng AsC]; trong thành phẩm. 


ASEN TRISNFUA 
(Asen (HID sunfua) 
Ảrsehnicum Arsenic sulide Arsentrisulftd 
trisulhưatunt 
AsaSa TLPT 246,02 


A. Asen trisunfua thông thường 
Tính chất 
As¿5;: là khối vô định hình màu vàng xốp. T1. riêng 3,46. 
Đun sôi với nước cho thoát ra một lượng HạS và tạo thành đấu 
vết axit asenơ. Hầu như không tan trong nước (5,17.10 5% ở 18°). 
Nóng chảy ở 310 và nếu không có không khí thì bay hơi ở 707. 
Điều chế 
As2O; + 2NaOH = 2NaAsO› + H;ạO 
NaAsO; + 2H¿S = NaAsS; + 2H;O 
2NaAÁsS; + 2HC] = Ás;5¿ + 2NaCl + H;ạS 
Hòa tan 12g As¿O; trong 25m! dung địch NaOH 25% và bão 
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hòa chất lỏng bằng dihydrosunfuia. Sau đó đổ muối thío thu được 
vào 50m axit clohydric //.È.. t.l. riêng 1,127. Lọc hút kết tủa, rửa 
với nước để loại hết CL' và sấy lkhỏ trong chân không. Thud 15g. 
B. Asen trisunfua thể keo 

Tính chất 

Dung dịch keo AszO¿ loầng có màu hoàn toàn vàng trong ánh 
sáng đi qua, còn trong ánh sáng phản chiếu sẽ phát huỳnh 
quang cho màu đỏ nhạt. Dung dịch keo đặc, trong suốt dưới kính 
hiển vi, nhưng đối với mất thường thì đó là chất lỏng vàng đậm 
không trong suốt. 

Khi thêm kết tủa BaSO; vào dung dịch thì As¿Ox; sẽ kết tủa. 

Điều chế 

1. Dung dịch keo rất bền, có thể điều chế bằng cách cho H;ạ8 
lội qua dung địch một phần As¿Oa (.È.p..) trong 80 phân nước 
cất đã đun sôi. Muốn điều chế dung dịch đặc thì thêm lượng mới 
As;O¿ vào dung dịch loãng đã điều chế, rồi lại cho H;S đi qua và 
sau khi lặp lại những cách hóa chế đó vài lần thi lọc tách chất 
lỏng khỏi As;O; rắn. Bằng con đường như vậy có thể đạt được 
nông độ 37% AsaOa, 

3. Điều chế xon As;O; rất bên bằng cách cho đihydro sunfua 
lội qua dung dịch AszOs trong CHạ COOH. 


AXIT ASENIC 
Acidum grsenictum Arsenic acid Ársensdure 
HạAsO,.1/⁄2H2O TLPT 150,94 


Tính chất 

Semihydrat HạAsO¿.1⁄2H;O kết tính thành những thỏi hay 
những thanh hình thoi trong suốt, chảy rữa ngoài không khí và 
đã tan trong nước có thu nhiệt. 

Khi đun lâu ở 1002 sẽ thu được HạAsO¿ khan. ĐÐun đến 140— 
180” sẽ tạo ra pyroaxit H,As;O;; ở 200-—206° sẽ thu được axit 
metaasenic HAsQ;. Cuối cùng ở 300° còn lại As¿O¿. 
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Bang 34 - Tỷ trọng các dụng dịch nước cúu HvÀsO, 


H;AsÖn % H;AsO; 


1,503 
1,562. 
1,624 
1,691 
1,765 
1,849 
1,944 
2,043 
2,147 
2,262 


Dung tích axit làm cho da bị nổi bong bóng lên như bị bỏng. 
H;AsO, là một axit khá mạnh. Các hằng số phân ly của nó tở 
18”): K; = 5,62.10°”; Ñ¿ = 1,7.107; K; = 2,95.10 12. 

Điều chế 

AszO; + 4HNO; + HO = 2H;AsOÒ¿ + 4NO¿ 

Đun 200g As¿O; (nh khiết) gồm những hạt to bằng hạt đậu 
với 200m HNQ; (tỉnh khiết, t.Ì. riêng 1,38) trong một bình cổ 
cong miệng nối với một ống hình thước thợ, cho đến khi các nitơ 
oxyt không còn thoát ra nữa. Thêm 100m HNO; nữa vào, gạn 
dung dịch thu được khỏi As¿O; chưa phản ứng, làm bay hơi đến 
khô. Hòa tan cặp đã nguội bằng cách đun lâu với một ít nước và 
làm bay hơi tới độ đặc như sirô. 

Đổ dung dịch thu được vào bình kín và để chỗ lạnh (dưới 15°), 
nếu có thể thì thêm tình thể axit asenic (làm môi). Nếu dưng 
dịch đạt tới nông độ thích ứng thì sẽ thu được những tinh thể 
lớn đẹp của hydrat HạAsO;. 12 H;O, đem làm khô trên đĩa xôp. 

Nếu tiến hành kết tỉnh nhanh, thì lọc hút lấy khối chất thu 
được, đun nhẹ đến nóng cháy và để nguội từ từ; khi đó cũng sẽ 
tạo ra những tỉnh thể lớn. 
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AXIT AXETIC 


Áctdttnt dcclicuint Acctic acid Fjsstgsdưfre 
CHCOOH ` TUPT 60.054 

Tính chất 

CH;COOH là một chất lỏng không màu, có mùi xốc đặc trưng, 
t.l. riêng 1,0497 (ở 20°). Khi hạ nhiệt độ xuống một ít đã đông 
đặc thành một khối tỉnh thể có T chảy 16,635” + 0.002”. T sôi 
118”. 

Tan trong nước, rượu và ete theo bất kỳ tỷ lệ nào, CH;COOH 
là một axit yếu; hằng số phân ly nhiệt động cua nó ở 25” là 
Không = 1,715.10”. 


Bảng 35 — Trọng lượng riêng của các dung địch nước 


CH;:COOH 
CH;COOH % H209 
1 0,9997 1,0394 


2 1,0012 1,0405 
3 1,0026 1,0416 
4 1,0041 1,0426 
5 1,0055 1,0437 
6 1,0069 1,0448 
ĩ 1,0084 1,0458 
8 1,0098 1,0468 
9 1,0112 1,0478 


1,0126 
1,0140 
1,0154 
1,0168 
1,0181 
1,0195 


1,0488 
1,0498 
1,0507 
1,0516 
1.0525 
1,0534 
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1,0208 
1,0222 
1.0935 
1,0248 
1,0261 
1,0274 
1,098? 
1,0299 
1/0312 
1,0324 
1,)336 
1,9348 
1,360 
1/0372 
1,383 
1,2648 
1,653 
1,9658 
1,0663 
1 0667 
1.0671 
1 0675 
1,0679 
1.0683 
1,0686 
1 0689 
1.0691 
1.0693 
1.0695 
1,0697 


T.].riêng 


1,0513 
1,0551 
1,0559 
1.0567 
1,0575 
1,0583 
1,0590 
1,0597 
1,0604 
1,0611 
1,0618 
1,0624 
1,0630 
1,0636 
1,0642 
1,06898 
1,0696 
1,0694 
1,0691 
1,0688 
1,0684 
1,0679 
1,0674 
1,0668 
1,0660 
1,0652 
1,0643 
1,06382 
1,0620 
1,0606 
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76 
7ï 
78 
79 


CH;COOH 


Chủ thích. Sự phụ thuộc của nồng độ axit axetic và tỷ trọng 
của nó có tính chất độc đáo, làm cho những trọng lượng lớn hơn 
1,0497 ứng với hai nồng độ axit. Nếu muốn tìm nông độ axit 
theo t.l. riêng của nó thì theo hiện tượng nói trên nên cần phải 
biết axit đặc hơn hay loãng hơn 78% (có tỷ trọng cực đại). Có 
thể dễ dàng biết được bằng cách thêm một ít nước vào; khi đó 
nếu trọng lượng riêng tăng lên, thì có nghĩa là axit đặc hơn 
78%, trong trường hợp ngược lại thì axit loãng hơn 78%. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 61-51, axit axetic kết tỉnh được hạng ¿.È.h.h. 
phải chứa ít nhất 99,8 CHạCOOH, thành phẩm (i:h khiết hay 
t.k.p.t. chứa ít nhất 98%. Nhiệt độ hóa rắn của axit axetic kết 
tinh được hạng /.È.h.h, nằm trong khoảng 16,3 và 16,?7!. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
axit axetiec là (%): 


Tạp chất t.b.Ì:.h t.b.p.t t.b 
(kết tính được) : 

Bã không bay hơi 0,001 0,001 0,005 

Axit sunfuric (Sa) 0,0003 0,0003 9,0005 

Clorua (CÙ 0,0002 0,0002 0,0004 

Kim loại nặng nhóm 0.0002 0/0002 0,0005 

H;S (qui ra Pb) 

Sắt (Fe) 0,0002 0,0002 0,0005 


Ngoài ra phải tiến hành kiểm tra axit như sau: 
1, Avif formiic, các aldchyt cà những chất khác (cho tất cả các 
hạng). Pha 10m nước vào 2mm axit và thêm 0,1 KMnOx 0,1N. 
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Trong vòng 30pj màu hỏng không được biến mát hoàn toan 
hoặc không chuyển thành màu nâu. : 

2. Thi độ pha loãng tcho tất cá các hạng). Thêm 302 nước 
vào 10m mẫu axit thứ. Trong vòng 1 giơ phải không xuất hiện 
vấn đục. 

3. Các đông đẳng của axit axetie (chí đối với các hạng t.k.h:.h. 
kết tinh được và f.&.h.h). thêm 10m HạSO/ (trọng lượng riêng 
1,84) và lun K¿ Cr; O; 0,1 vào 10m! H;SO;¿ (t.Ì. riêng 1,84) và 
1n K;CrzO; 0,LN. Khuấy các dung dịch và để yên 30ph và thêm 
vào mỗi dung dịch 50m nước và khuấy. Sau khi đế nguội thêm 
2g KĨ vào mỗi dung dịch và chuẩn lượng iot thoát ra bằng 
Na;S;O; 0,1N đến khi mất màu (không dùng tỉnh bột làm chỉ 
thị). Hiệu số các thể tích của Na;S;O; dùng cho mẫu thứ thành 
phẩm và mẫu thử kiểm tra phải không vượt quá 0,4m. 

Điều chế 

Khi chưng cất CH;COOH kết tỉnh được, cần nhớ rằng nó 
cháy được và gây bóng nặng khi nóng. Cần phải dùng kính bdo 
UỆ Uử găng cao su. 

1. Chưng cất một hỗn hợp 100g natri axetat khan và 800g 
H;5O; đặc. Thêm 1g K;Cr;O; và 5g CH;COONa khan vào chất 
lỏng vừa cất được, lắc, để yên và lại đem chưng cất chất lỏng. ˆ 
Thu được gần 80%. 

2. Để tính chế axit kỹ thuật khỏi tạp chất HCI thì thêm một 
lượng nhỏ CHạCOONa khan và đem chưng cất lên. Nếu axit kỹ 
thuật chứa SO; thì trộn PbO¿, thính thoảng lắc và đem chưng cất. 

3. Axit axetic kết tỉnh được điều chế từ sản phẩm có chứa 
nước bằng phương pháp làm đông đặc phân đoạn. Làm lạnh axit 
tới 0” sau đó giữ ở + 4° một thời gian và gạn chất lỏng ra khỏi 
tỉnh thể của chất lỏng khan. Sau khi đun nóng nhẹ cho tỉnh thể 
nóng cháy, lại làm đông đặc lần nữa. 

4. Đè tính chế CHạCOOH loại kỹ thuật thành loại kết tính 
được lấy một bình cầu pyrex có dung tích 2,5/, chứa 2kg axit kỹ 
thuật T chảy 13”, thêm 1õ0g anhydrit axetic kỹ thuật và I) 
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Na;CO.. đun nhẹ đến 40-50” và rót 11; H;SOu (!.b.h.h. tÌ. 
riêng 1.84) thành một dòng nhỏ vào. Sau 15øủ thêm 20g KMnO, 
tán nhỏ, rồi trộn kỹ. Lắp vào bình một cột cất dài nạp thủy tỉnh 
vụn, đầu trên của cột nối với ông sinh hàn đặt đốc xuống. Chưng 
cất axit trong tủ hút, thu lấy phân đoạn có nhiệt độ đông đặc từ 
15,8 đến 16,5". 

Hiệu suất của phân đoạn sau ứng với thành phẩm hạng 
t.k.h.h. hoặc £.k.p.t. là 60-70%. 

Để xác định nhiệt độ đông đặc thì nhúng ống nghiệm chứa 
4-5mÍ axit vào nước đá và khuấy bằng nhiệt kế. Khi bắt đầu 
thấy xuất hiện tinh thể thì lấy ống nghiệm ra, đặt bẩu nhiệt kế 
vào trung tâm chất lỏng và ghi lây nhiệt độ lên cao nhất, tức là 
nhiệt độ mà sau đó nó bắt đầu giảm. 


AXITT BORIC 
Acidum boricum Boracic acid Borsaure 
bichronucum Boric acid 
HạBO; TLUPT 64,84 
HBO; TLPT 43,84 
H;B,O; TLUPT 157,30 


Tính chất 

HaBO¿ -— axit orthoboric là những vấy nhỏ hình tam tà sáu 
góc, màu trắng óng ánh như xà cứ, t.]. riêng 1,44, sờ thì nhờn. 
Khi đun tới trên 70° nó bị mất nước, biến một phần thành axit 
metaboric HBO;, ở 140-160” thành axit pyro hay tetreboric 
H;B.O;. khi nung nóng đỏ sẽ mất toàn bộ nước biến thành 
anhydrit boric BạO:. 

Tan trong nước, trong rượu (4⁄) trong glyxerin (20%) ở 0”. 
73% ở 1007 và trong ete. 

Axit boric là một trong số nhiều axit yếu, các hằng số phân ly 
của nó &; = 5,8. 10 !° K; = 1,8.10 "', K¿ = 1,6. 10”° ở 25° /Ñ; là 
hằng số phân ly nhiệt động). Trong dung dịch nước axit boric 
tạo ra đồng thời các ion ứng với các dạng ortho, meta và pyro: vì 
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thẻ các dung dịch H,BO; HBO,¿ và H,B,Ó. la hoạn toàn đâng 
nhất với nhau. 


Bảng 36 - Độ an H,BO, f†?OIH“Đ HƯỚC 
H;BQ) 4 
;ú ` 10 80 


85 


Bảng 37 - Tý trọng các dụng dịch nước H›;BO; 


d; | HạBO; % 


0,5 0,99990 2,0 1,00556 1,01090 
1,0 1,00204 2,5 1,08736 1,01270 
1,5 1,00380 3,0 1,00912 1,01490 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TC 27/1830, thành phẩm hạng t.k.h.h phải chứa ít nhất 
39,5% H;BO;, thành phẩm hạng ¿&.p./ chứa ít nhất 99,0% và 
thành phẩm ứinh khièt chứa ít nhất 98,0%. Phải tiến hành kiểm 
tra độ tan của axit borie trong rượu 95%, 

Lượng tạp chất tối da cho phép trong các hạng thành phâm 
HạBO; là (%7: 


Tạp chất t.b.h.h th pt tk 
Chất không tan trong nước - 0,005 0,01 0,02 
Clorua (CÌ - 0,001 0,002 0,005 
Sunfat (SO;; — 0,005 0,010 0.030 
Photphat (PO,) 0:001 0,001 0/003 
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Canxi (Ca) _—— 0005 0.010 0,030 
Kim loại nặng nhóm H;5 (qui 0.0005 9,001 0,003 
ra Pb) 


Sắt (Fe) 00005 0,001 0,002 
Asen (As) 00002 0/0005 0/0005 
Bã không bay hơi sau khi chế 0,05 0,100 0,300 
biến với HF 


A, Axit boric thường (orthoboric) 

Điều chế 

1. Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p.¿. người ta pha 115m! 
HƠI 25% (tình bhiếu vào một dung dịch chứa 100g borac 
(Na;B,O;.10 HạO tinh khiếĐ trong 250n! nước sôi. Sau khi để 
yên một ngày đêm lọc hút lấy axit borie ” vừa thoát ra, rửa với 
một ít nước và kết tinh lại hai lần từ nước sôi (350w nước dùng 
cho 100g H;BO;). Cần làm khô thành phẩm bằng cách thấm nó 
giữa hai tờ giấy lọc ở nhiệt độ phòng hoặc trong tủ sấy với nhiệt 
độ không quá 70°. 

2, Để điều chế thành phẩm hạng (.È.h.h. người ta thêm 4im/ 
HNO)¿ (.k.h.h.) vào một dung địch chứa 100g H;BQ; (inh khiết! 
trong 1600m/ nước cất hai lần và làm bay hơi đến kết tỉnh, Để 
nguội, lọc hút lấy tinh thể lắng xuống, rửa sạch hết NO; (thử với 
diphenylamin và H;SO,) và làm khô. Thu được 85g (85%). 


B. Axit metabortc 
Điều chế 
H;BO¿s = HEO; + H;O 
Để điều chế HBO; hoàn toàn tình khiết, không chứa HạBO; và 
H;B,O; thì cần sấy H;BO; (/.Ê.h.h) ở 100-111” trong một dòng khí 
mà áp suất riêng phần của hơi nước nầm trong khoảng 4—113mnHg. 
Để thỏa mân điều kiện đó, người ta sấy H;BO; ở 105-110” trong 
dòng không khí đi qua bình rửa chứa nước có nhiệt độ 14”. 


Ứ! Một số tác giả đề nghị dùng bồng thuỷ tính thay cho giấy lọc. 
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€. Axit pyroborie (tetraborie) 
Điều chế 
4H,BO; = H;B,O, + 5H,O 


Có thể điều chế H;BẠO; bằng cách sấy HạBO; ⁄.£&.h.h! ở 100— 
110” trong một dòng khí mà áp suất riêng của phần hơi nước 
nhỏ hơn 4mnHg. Do đó, không khí thối trên mặt thành phẩm 
phải được làm khô trước. Người ta điều chế thành phẩm H;B,O, 
hoàn toàn tỉnh khiết bằng cách đun H„BO; trong vòng 240 giờ ở 
112” trong một dòng không khí đã cho lội qua H;„SO¿ 60% ở 209. 


AXIT BROMHYDRIC 
Acidum Hydrobromic Bronuuasserstoffsaure 
hydrobromicum œcid 
HBr TLPT 80,924 


Tính chất 


HBr-hydro bromua là một loại khí làm ngạt thở, có mùi 
giống mùi HƠI, bốc khói mạnh ngoài không khí ẩm. T chảy - 
88”, T sôi -67°. Dã tan trong nước. Khi tan một lượng nhiệt lớn 
bốc ra. Dung dịch nước (axit bromhydrie) là một chất lỏng không 
màu có mùi vị cay và chua. Dung dịch bão hòa khi đun nóng sẽ 
giải phóng một phản HBr dưới dạng khí, và ở 126° người ta 
chưng cất nước được hydrat có t.. riêng 1,486 chứa 46,85% HBr, 
có nghĩa là gần tương ứng với công thức HBr.5H:O, 


Khi dun dung dịch loãng, đầu tiên nước thoát ra rồi ở 196° 
tạo thành hydrat có thành phẩm nói trên. Khi rơi vào da axit 
bromhydric làm cho ngứa và sưng lên. Axit trong nước phải 
đựng vào những bình đậy kín, để ở chỗ tối. 
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Bảng 38 — Độ tan HHr trong nước. 


T.tích HBr trong Lượng HBr trong HBr 4 
một thể tích nước 100m! nước 


,Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 2062-43, axit bromhydric phải là một chất lỏng 
trong suốt không màu hoặc hơi vàng. Thành phẩm /.È.p. hay 
tỉnh bhiết phải chứa ít nhất 40% HBr. 
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Lượng tạp chât tối đa cho phép trong các hạng thành phâm 
axIt bromhydric la (%4): 


Tụp chất t.È.p.f t.k. 
Bã không bay hơi 0,005 0,02 
Sunfat (SO,) 0.005 0,03 
Clorua (C]) 0.1 0,5 
lodua (1) 0,02 0,05 
Photphat (PO) 0,001 0,005 
Sắt (Fe) 0,0001 0,0005 
Kim loại nặng của nhóm HS (qui 0,0005 0,001 
ra Pb) 
Asen (As) 0,00002 0,00005 


A. Hydro bromua khí 

Điều chế 

1, CaHạ + Brạ (+ FeBrạ) = HBr + C¿H;Br (+ FeBra) 

Lấy một bình câu hay bình hai cổ, : 
đậy bằng nút tráng parafñn, cắm qua 
nút một phẫu nhỏ nhọt và một ống dẫn 
khí, bỏ vào bình 200g benzen khan, vài 
gam sắt bromua (hoặc bột sắt) và mở 
khóa phễu nhỏ giọt để rót từ từ 135zni 
brom xuống. Phản ứng sẽ diễn ra mãnh 
liệt (đầu tiên cần dùng nước làm lạnh 
bình) và hydro bromua thoát ra đều hy 4 cảm 
đặn. Cho khí đi qua ống chữ U mà một photpho, brom và nước. 
nhánh nạp đây FeBr; (để hấp thụ benzen), còn nhánh kia nạp 
antraxen (để liên kết với brom bị kéo theo). 

2. 2P + SH;O + 5Br;ạ = 2HPO; + 10HBr 

Cho vào bình cầu ⁄".71) 10g photpho đỏ, 20m nước và dùng 
phễu nhỏ giọt nhỏ dần dẫn 35m! brom xuống. Để tỉnh chế khí, 
người ta cho nö đi qua ống chữ U nạp hỗn hợp amiăng với 
photpho đỏ ẩm nhưng không ướt. Thu được gần 30 khí HBr. 
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Hình 12. Dụng cụ để điều chế 
HBr từ brom và đihydro sunfua. 


3. H;S + Br: = 2HBr + S 

Rót brom và một ít nước vào ống hình trụ thủy tỉnh (h.12) rôi 
cho HS sục qua. Cho HBr bay ra qua bình rửa chứa huyền phù 
của photpho đỏ trong nước. Ở đó, brom bay theo bị hấp thụ hết; 
khí thoát ra hoàn toàn không chứa H;S và khá tỉnh khiết ngay 
cả khi cho dòng HS đi vào nhanh. 

A. Axit bromhydric 
(Dung dịch nước hydro bromua) 
Điều chế 


1. Cho khí HBr thu được bằng một trong các phương pháp nói 
trên đi vào bình chứa 200m nước làm lạnh trong hỗn hợp sinh 
hàn. Cần theo dõi không để ống dẫn khí nhúng vào nước, vì 
HBr tan rất mạnh trong nước, nên nước có thể phụt sang bình 
phản ứng. Cũng có thể tiến hành hấp thấụ trong bình Tisenkô 
được làm lạnh. 


2. Để điều chế thành phẩm hạng ứ.È.p.£ người ta sử dụng 
J Ước, pháp sau đây: 
SO; + 2H;O + Br; = 2HBr + H;SO, 


Lấy một hỗn hợp gồm 200m! nước, 500n! brom và 650g nước 
đá đập nhỏ, sục vào đó một dòng SO; (lấy từ bom chứa) với một 
tốc độ tối đa mà khí có thể được hấp thụ hoàn toàn. 
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Trong thời gian khí sục qua phải làm lạnh bình phan ứng 
bằng nước đá. 

Khi màu nâu của hơi brom biến mất thì tiệp tục cho SƠ; sục 
qua ä-ðph nữa. Rồi chuyển chất lóng qua phẫu chiết, tách bỏ lớp 
mỏng nằm ở dưới chứa các tạp chất hữu cơ, và lọc dung dịch còn 
lại qua bông thủy tính. Thêm từng phần nhó brom (2-8) vào 
nước lọc để liên kết lượng SO; dư cho đến khi giãy tỉnh bột iot 
bắt đầu hóa xanh trong hơi chất lỏng '”', 

Thêm vào dung dịch (gần 900zn?) từng lượng nhỏ cho đến hết 
600m và đem chưng cất chất lỏng, thu lấy những phân đoạn sau đây: 

1) Cho tới 115° — chủ yếu là nước chứa một ít HBr và HCI, 
cũng như những tạp chất hữu cơ, tất cả gồm 500/m!; 

2) 115-122” HBr loãng, gần 80ml; 

3) 122-126” phân đoạn chú yếu gồm gần 700m axit bromhydric 
44-45%. : : 

Thêm vào phân đoạn sau cùng đó 20g BaCO; hay Ba (OH), đề 
kết tủa SO,” để yên 10-12 giờ; lọc dung dịch khỏi kết tủa 
BaSO, và đem chưng cất trong bình có cột phân đoạn tốt. Cần 
cố gắng dùng đổ nhám ở tất cả các chỗ nối, bất đắc dĩ mới dùng 
nút lie (nhưng không dùng các nút cao Su). 

Tiến hành chưng cất thu lấy phân đoạn 122-126°. Thu được 
gần B50mi axit bromhydric có t]. riêng 1,47-1,49. Bảo quản 
trong bình có màu sẫm có nút nhám. 

3. Trong HBr thị trường, thậm chí đối với hạng /.&.p.† cùng 
thường có chứa các tạp chất hữu cơ (có lẽ thuộc kiểu các axit 
naphtenie) không thể tách được bằng cách chưng cất. Có một 
phương pháp đơn giản để điểu chế HBr đặc biệt tỉnh khiết, 
không chứa tạp chất hữu cơ.. 

Thêm clorofom vào axit bromhydric đã tỉnh chế với tỷ lệ 10:3, 
lắc hỗn hợp 20-28p, tách tướng nước ra và đem chưng cất nó. 


—_———————_————_-.— 


f? Trước khi thử bằng giấy tình bột iôt cần để yên dung dịch trong 5 - 10 ph 
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Ơ 62° thu được một lượng nhỏ clorofom, sau đó thu HBr ở 125— 
126°. Phần còn lại trong nội chưng chiếm khoảng 10% thể tích 
ban đầu của chất lỏng. 

Axit thu được có t.]. riêng 1,478g/em”. Hàm lượng tạp chất (Ee, 
Cu, Pb, Zn, Ag, Mg, AI, Ti, Mn, Sb) khoảng 3.10 ” —1.10 —7%. 


AXIT BROMIC 


Acidum bromicum Bromic acid Bromsqure 
HEBrO;a TLPT 128,924 

Tính chất 

Không có màu khi tỉnh khiết. Dung dịch HBrO; là một chất 
lồng không màu, rất chua, hầu như không mùi. Khi làm bay hơi 
(ngay cả trong chân không) cũng chỉ có thể cô đặc đến 50,6% rồi 
bắt đầu phân húy ngay. Là một chất oxy hóa mạnh, chẳng hạn, 
chuyển được 8 thành H;SO,. khi để ngoài không khí sẽ phân 
hủy, đặc biệt nhanh nếu đun nóng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử tbị trường 

Theo ĐKKT BHC 61-47, axit bromic finh khiết phải chứa ít 
nhất 12% HBrO;. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong HBrO; hạng (inh khiết 
là (%): 


Brom tự do 0,5 
Clorua (C]) 0,01 
Sunfat (SOa) 0,02 
Sắt (Fe) 0,005 


Điều chế dung địch nước 

Để điều chế thành phẩm hạng thuốc thử người ta dùng 
phương pháp sau đây: 

2EBrO; + Ba(CHaCOO); = Ba(BrO;); + 2CH;COOK 
Ba(BrO;); + H;S5Oa = 2HBrO; + BaSO, 

Đầu tiên điều chế Ba(BrO¿); bằng cách trộn lẫn các dung dịch 
đun sôi chứa 105g KBrO; (nh khiết) trong 350m! nước và 80g 
Ba(CH;COO),.3H¿O (¡nh khiết) trong 17 nước. Sau khi khuấy kỹ 
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thì đê yên, lọc hút lấy kết tủa Ba(BrO:): và rưa nó với nước cất 
t3-4/) đến khi hết kali axetat (mẫu thư của thành phẩm phải 
không hị than hóa khi đem nung). 

Rót một hỗn hợp gồm 240” nước và 25 H;§O, (t.È.p.t, có 
(.]. riêng 1,84) vào một bát sứ nhúng vào đó một đùa khuấy thủy 
tỉnh. Cho máy khuấy chạy, rôi cứ sau 10ph lại thêm một phần 
nhỏ Ba(BrO¿;); (tất cả là 100g). Tiếp tục khuấy 3 giờ nữa, vừa 
dun nhẹ chất lỏng trên nổi cách thủy đến 35-45°. Lọc hút kết 
tủa BaSO, qua phêểu có đáy kính xốp rồi vừa khuấy và đun nhẹ 
đến 35-45” vừa thêm vào nước lọc một dung dịch Ba(OH);. 8H;O 
(i.k.p.t, 16 trong 100m). Thêm ít một, cố gắng nhận ra lúc mà 
các tỉnh thể hình kim Ba(BrO;)¿, chứ không phải kết túa BaSO,, 
bắt đầu lắng xuống. Làm lạr.h dung dịch (400 850m nước) đến 
0, gạn lấy phần nước ra và cho bay hơi trên chân không đên 
tinh thể 120-150m trên nội cách thủy, đun không quá 80”. Làm, 
lạnh dung dịch đến 0°, lọc hút qua phêu lọc thủy tính xốo và phi. 
loãng đến thể tích 360-380, tức là tương ứng với hàm lượng 
12-14% HBrO¿. cho nhanh dung dịch vào ampun và hàn lại. 


| AXIT CLOHYDRIC 
Actdum Hydrochloric — ChiortuasserstoffSaure 
hydrochlortcum acid 
Actidum muriaticwm Muriatic acid Salzsaure 
HCI TUPT 36,465 


Tính chất 

HCI là một chất khí không màu có mùi xốc, t.. riêng 1,264 ở 
17” (so với không khí). T chảy 114,7, T sôi -8B,2°. Nhiệt độ tới 
hạn ð1,25”, áp suất tới hạn 86a. Tỷ trọng HCI lỏng ở -113° là 
1,267, ở -110” là 1,206. ngoài không khí ẩm bốc thành sa mù do 
tạo ra những hạt nhỏ axit ciohydric. Tan rất nhiều trong nước và 
phát nhiệt. Tan trong rượu, trong benzen (2% ở 18°), trong ete 
(35% ở 0). Hằng số phân ly của axit clohydric ở 0° bằng 3,5.107, 

Khi đun nóng axit elohydric đặc thì đầu tiên khí hydro elorua 
bấc lân; còn nếu axit rất loãng thì trước hết hơi nước bốc lên và 
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nồng độ axit tăng. Trong cả hai trường hợp, khi hàm lượng HƠI 
trong axit đã đạt tới 20,32 tdưới 760:nzHg! thì thủ được một 
dung dịch có thành phần không đôi, sôi ở 108,68” 

Axit clohydric thị trường thường có t.l. riêng 1,19, tương ứng 
với hàm lượng 37% H€I °` 


Bang 40 — Độ fan hydroclorua trong nước. 


T.tích HCI (khí) T.]. riêng của axit 
trong Lư nước 


1,2257 
1,23215 
1,2185 
1,2148 
1,2074 
1,2064 
1,2056 
1,2014 


t®€C | Lượng HCI t°®C Lượng HCl tẺC Lượng HCI 
trong lơ nước trong 1ø nước trong 1ø nước 


t) Có phương pháp rất đơn giản và đễ nhớ để tính hàm lượng HC! trong axit 
clohydric theo t.I.riêng: nhân hai con số sau dấu phẩy với hai. Thí dụ: - 
trong axit có t.I.riêng là 1,19 hàm lượpg HCI sẽ là 19x2 = 38% trọng lượng. 
trong axit có t.I.riêng 1.12 hàm lượng HCI sẽ là 12x2 = 24% trọng lượng. 
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Bảng 42 - Tỷ trọng các dụng dịch rượu hvdrocloruu 


HCI % HC] % để 


0,00 0,7851 5,22 
1,27 0,790? 13,77 


Bảng 43 - Trọng lượng riêng của axit cloh ydric có 
nồng độ khác nhau (ớ 15°) 
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HCI trong 100m7 axit 


23,9 
24,3 
25,5. 
96,7 
27,9 
29/1 
30,2 
31/5 
32/1 
32,8 
34,0 
34,5 
35,3 
36,6 
37,3 
37,9 
39,1 
39,4 
40,4 
41,8 
43,0 
44,3 
45,6 
46,9 
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Bảng 44 ~ Thành phần các hồn hợp dàng phí của HạO + HC) 


Áp suất Tsôi'C. TT. nóng 
mnlig 


110,007 


108,584 


107,589 
106,424 
105,564 
108,967 
102,209 


1,0959 
1.0962 
1,0966 
1,0968 
1,0973 
1,0980 


HCI % 


20,155 
20,173 
20,197 
20,221 
20,245 
20,269 
20,293 
20,360 
20,413 
20,507 
20,638 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 3118-46, axit là một chất lông không màu, 
trong suốt, bốc khói; t.ì. riêng cúa nó phải nằm trong khoảng từ 
1,174 — 1,1885; axit phiii chứa ít nhất 35,0—38,0% HƠI. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 


axit clohydrie là (Z}: 
Tạp chất 
Cặn không bay hơi 
unfat (SO¿) 
Axit sunfurơ (SỐ;) 
lo tự do (C];) 
Kim loại nặng nhóm: 
H;S (qui ra Pb) 
Sắt (Fe) 
Asen (As) 
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t.b.h.h 
0,001 

0,0002 
0,0006 
0,0002 
0.0002 


0,00005 


0,000005 


lượng chất nước 
cất có chứa 1moi 
HCI (36,457) ø 


t.k,p.† 
0,002 
0.0005 
0,001 
0.0002 
0,0005 


0,0001 


180,621 
180,407 
180,198 
179,979 
179,766 
179,551 


t.È 
0,01 
0,002 
0,002 
0,001 
0,001 


0,0005 


0.00001 0,00002 
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A. Hydroclorua khí 

Điều chế 

1. Chế hóa 25 phần NaCl trong bình cổ cong với 45 phần 
H;SQ¿ (t.]. riêng 1,84), pha thêm mười phần nước. Rửa khí bằng 
cách cho sục qua H;SO, đặc. 

2. Lấy một bình hai cổ khá lớn, đổ muối an vào tới 1⁄3 thể 
tích bình, rót axit clohydric có t.]. riêng 1,19 vào ngập quá lớp 
muối ðem, và dùng phễu nhỏ giọt rót H;SO¿ có trọng lượng riêng 
1,84 vào hỗn hợp đó. Cho clohydroclorua thoát ra sục qua H;ạSO¿ 
đặc để làm khô. 

Khi dùng axit ciohydric kỹ thuật nên thêm vào đó một ít 
FeSO¿ để tránh khả năng giải phóng clo. , 

Nếu muốn điều chế HCI sạch oxy thì đen dun sôi trước hỗn 
hợp NaCl và axit clohydric (nh khiết, t.I. riêng 1,12) trong 
30ph, sau đó thổi vào toàn bộ dụng cụ một dòng hydro, rồi 
hydroclorua, sau đó mới cho H;SO; tác dụng, cho khí thoát ra 
qua ống chứa sợi hay bột vonfam đun nóng tới 500°, cuối cùng 
qua khí sục qua bình rửa chứa H;SO¿ đặc. 

3. Trên h.13 mô tả một máy khí tự động điểu chế khí 
hydroclorua, hoạt động không cần phải trông và tủ hút. 


Hình 13. Máy khí tự động điều chế HCI (theo Giưyôp). 
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a. Bộ máy, 6. Chị tiết ơ chỗ nối ông cua máy khí tự động điêu 
chế HCI. ¡. Bình chứa H„SÓ, kỹ thuéi: 216.17. Các phêu: 4.5, 
Các bình ba cổ: 6. Ông ba nhánh; đ.7.6,9,10.71.15. Các khóa vận; 
12 Ông dẫn khi; !#,/4. Chỗ nối ông. 

Nạp H;5O¿ (k.thuớ:, t.|. riêng 1,84! vào bình 7 dung tích 10~- 
15 có lắp phêu 2 và khóa ở (để thông với khí quyển bên ngoài). 
Lấy hai bình ba cổ 4 và 5 làm những bộ phận phát khí HƠI, rót 
vào đó axit clohydric kỹ thuật có t.l. riêng 1,19. các bình phát 
khí tự động luân phiên nhau; qua ống ba nhánh 6 và các khóa 
vặăa 7, 8 có thể hướng HạSO¿ chảy vào một trong hai bình đó. 
Axit phải được tháo ra qua cái khóa 9 và 10. 

Hydro clorua thoát ra sẽ đi qua khóa 71 vào ống dân khí 12 
và sau đó vào các bình làm khô chứa H;SO¿ đặc. 

Để tăng thời hạn sử dụng máy cần tráng parafñn vào các nút 
ở miệng cổ các hình 7,4 và 5. Nếu dùng một chi tiết đặc biệt mô 
tả trên ñ.13, b lắp vào chỗ ống nối 14, vì tại đó cao su đễ bị phá 
hủy nhất. Các đầu nút của ống ba nhánh 6 hơi vuốt nhỏ lại, đầu 
trên của khóa 7 (và 8) giãn rộng ra một chút. Cắm đầu ống ba 
nhánh 6 vào chỗ giãn rộng đó sâu tới 80-120mm. Bên ngoài chỗ 
nối sẽ tạo ra một lớp đệm không khí ngăn cản H;SO, tiếp xúc 
VỚI Cao SU. 

Việc sử dụng máy rất đơn giản. Trước hết mở khóa 3 và đóng 
khóa 7ð, rót axit sunfuric qua phêu 2 vào bình 7 cho gần đến 
miệng. Đóng các 7,8,9 uà 10; rót axit clohydric có t.]. riêng 1,19 
qua các phễu I6 uè 77, mở khóa 7 và 11 tới vị trí cần thiết và 
dùng khóa 75 để điều chính dòng H;SO;. 

Tới lúc cần thì khóa ¡7 thông sang bình 5, rồi mở khóa 9 
tháo axit thải ra. 

Muốn điều chế hydroelorua tỉnh khiết thì cần đi từ các axit 
hạng thuốc thứ. 

B. Axit clohydric 
tdụung dịch nước hydro cloruad) 

1. Để tỉnh chế axit cÌohydric kỳ thuật cho sạch tất cả các tạp 
chất trừ As, thì đem chưng cất nó trong dụng cụ mô tả trên ñ. 14. 
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Đổ nước cất vào trong bình được làm lạnh (bình thu). Khi đun 
axit lên thì trước tiên khí HCI thoát ra tan vào trong nước, rồi 
bắt đầu đến một hydrat chứa 20% HCI được cất ra và ngưng lại 
(vào bình thu). Khi trong bình cô cong còn lại 10% lượng axit lấy 
vào thì ngừng chưng. Nút của bình thư phải có lỗ hở để thoát 
không khí. 


Hình 14. Dụng cụ để chưng cất axit clohydric. 

Có thể loại tạp chất As hoàn toàn khỏi khí HCI bằng cách 
cho khí này sục qua dung dịch SnCl]; đặc. 

2. Để điều chế axit clohydric hạng ứ.È.p.£ cũng có thể dùng 
một dụng cụ đơn giản, tự động. Bỏ NaCl vào bình Uyêcxơ cắm 
vào bình một phễu hình câu chứa H;SO¿ đặc. Đầu dưới phễu nối 
với ống bầu đặc biệt vẽ trên h. 15. 

Ống bầu gồm. có một cái ống, 
phần dưới là một hình trụ hàn kín 
đầu dưới và có một số lỗ ở xung 
quanh. Trong bầu có một cái phao 
thủy tỉnh rỗng, phần trên của nó 
vừa khít với phần trên của bầu. 
Khi rót HạSO; qua phễu vào bình, 

Ì hydro clorua thoát ra và làm tăng 
Hình 15. Những ống bầu áp suất, khi đó phao nổi lên khít 


tự động dùng cho máy chặt vào phần trên của bầu và axit 
điều chế HCI theo Xenut. không qua được nữa. 


+ 
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Nôi ông dân khí cua bình Lyêcxơ với một ông thủy tỉnh mà 
phần dưới củng có một ống tự động tương tự nhưng không hàn ớ 
đầu dưới. Khi hydro clorua tiếp xúc với nước, trong hệ sẻ tạo ra 
chân không và phao sẽ nút ơng lại. ngăn không cho chất lỏng 
tràn sang bình phản ứng. 


Lúc đó do áp suất trong bình giảm đi nên H;SO; lại chảy 
xuông qua ống bầu thứ nhất. Dụng cụ hoạt động rất đều và 
không cần người trông. 


3. Trên »./ổ mô tả một thiệt bị dùng để điều chế axit 
clohydric hạng ứ.È.h.h trong phòng thí nghiệm với năng suất 3— 
5kg trong một ngày đêm. 


Đun bình cầu 7 trên bếp điện 2, dùng bình đó để điều chế 
hydro clorua bằng một trong các phương pháp đã nói trên, chẳng 
hạn từ các axit clohydric và sunfuric kỹ thuật. Cho khí đi qua 
bình rửa ở chứa axit clohydric (tinh khiết, t.]. riêng 1,19) rồi qua 
cột 4 cao 90cm và có đường kính 3,5em, chứa 50g than hoạt tính, 
qua ống sứ chứa 100g than hoạt tính được đun trong lò điện 6 
tới 250—300°. 


A vữ/ —, 
Am nụ! 2ưvợc 
tý WY 


Hình 16. Sơ đỗ thiết bị dùng đê điều chế HCI trong phòng thí nghiệm 
theo Polianxki. 


1. Bình cầu đáy tròn; 2. liêp điện: 3. Bình rửa; 4,9. Các cột chúa thán hoạt tính; 
5. Ống sứ; 6 .Lò điện; 7. Bình câu chứ-a axit clohydric: 8. Ống sinh hàn ngược; 
10. Các bình hấp thụ. 
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Khí được tỉnh chế hoàn toàn không còn lần Ee và As, 
nhưng còn chứa một ít H;SO,. Để loại bỏ chất này, cho khí 
qua bình cầu 7 dung tích 5? chứa 3? axit clohydric .È.h.h, t.I. 
riêng 1,19) và 50g than hoạt tính. Để ngăn cản các tia nước 
kéo theo thì dùng ống sinh hàn ngược ể và cột Ø9 chứa than 
hoạt tính (tương tự cột 4). Cuối cùng cho khí đi vàø một dãy 
các bình hấp thụ chứa nước cất. Để không tạo ra một áp suất 
trong dụng cụ đem nối ống thoát khí với một bơm hút bằng 
nước cho chảy nhẹ. Thiết bị có thể chạy tốt không bị hóng 
trong vòng vài tháng mà không cần thay than. Axit thu được 
luôn luôn ứng với hạng /.È.h.h. 


AXITT CLORIC 


Acrdwm chỉoricum Chỉioric acid Chỉosaurc 
HC)Oa TLPT 84,465 

Tính chất 

Người ta chưa biết axit dưới dạng tỉnh khiết. Có thể cô dung 
địch nước trong chân không ở 14,2” tới t.Ì. riêng 1,282 (ứng với 
công thức HC1O:. 7H:O chứa với 40,1% HCIO;). Khi làm bay hơi 
tiếp trên chân không tạo ra HCIO,. Khi đạt tới nồng độ HCIO; 
ð1,8% (ứng với hydrat HCIO¿. 4,5H;O) thì đệt nhiên khí bắt đầu 
thoát ra mạnh. 


Những dung dịch nước của axit khá bên với ánh sáng, nhưng 
bị phân hủy khi đun quá 40”, ở -20° các dung dịch HC1Oạ có 
nông độ khác nhau sẽ đặc sệt lại, nhưng không tách ra nước đá 
mà cũng không đông đặc. AxIt có màu hơi vàng, khi loãng thì 
không có màu, mùi của axit đặc, nhất là khi đun nóng, rất xốc 
giống như HNO:. Khi lạnh, axit loãng không có mùi. HCIO; 
mạnh như HCI và HNO):, 
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Bảng 45 - Trọng lượng riêng các cung dịch nước 


HCIO; (ở 18 'C\ 
HGCIO, HCIO¿ % T.I1. H©GIO; % T1. 

vã Xi riêng riêng 
18 1,1130 


1,0103 1,0594 
1.0222 12 1,0723 1,1237 
1,0344 14 1,0856 
1,0468 16 1,0991 


1,1419 
1,1568 
Điều chế 
Ba(C1O¿); + H;SO¿ = BaSO, + 2HGIO; 

Thêm gần 30m! H;SO, có t.] riêng 1,31 vào dung dịch chứa 
40g Ba(ClO¿;)¿ trong 100m nước nóng, để kết tủa hoàn toàn 
Ba”'. Kiểm tra xem có còn Ba?" và SO/,Ÿˆ trong mẫu thử nước lọc 
hay không (chỉ cho phép lẫn những vết rất nhỏ SO,Ÿ) lọc và 
làm bay hơi dung dịch trong chân không đến tÌ. riêng 1,12. 
Lượng thu được là 95g HCIO; 20%. 


AXIT CLOROA(RIC 


Aurum chlorgtum Chỉiorauric Goldchlortuasserstoffsaure 
acidum acrd 
HAuCl¿.4H;O TLPT 4119 
Tính chất 


HAuCl,.4H;O là những tỉnh thể màu vàng da cam, hết sức háo 
ầm, t.]. riêng 2,44; Thoát chảy 196°. Dễ tan trong nước và rượu. 


Bảng 46 - Tỷ trọng các dung dịch nước HAuCl, 


(qui ra AuCl,) 


AuClạ % 
148 
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1,0060 
1,0182 
1,0281 


1,0434 
1,0591 
1,0750 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 2129-50, thành phẩm tỉnh khiết ít nhất 
phải chứa 47,85% Au, 33,8—~35,1% Cl, nhiều nhất là 0,4% (trọng 
lượng tổng cộng) các kim loại kiểm, kiềm thổ và kiểm loại nặng. 


Phải tiến hành kết tỉnh độ tan của thành phẩm /rong hỗn 
hợp rượu cte. Muốn vậy, đem trộn 0,ðg thành phẩm vào 15» 
hỗn hợp rượu ete (1:1 theo thể tích); nó phải hòa tan hoàn toàn 
(hơi vấn đục thì được). 

Điều chế 

Để điều chế thành phẩm có độ tỉnh khiết thuốc thử người 
ta dùng phương pháp sau đây: Hòa tan (rong tủ hút) 9,6g 
vàng lá (“vàng ngân hàng”) vào một hỗn hợp 32mi axit 
clohydric (*È.h.h, tl. riêng 1,19); 6,5m HNOs (k.h.h, tỊ. 
riêng 1,4) và 32m! nước. Làm bay hơi dung dịch đến độ đặc 
như sirô, thêm từ từ đến ba giọt axit clohydric và làm bay 
tiếp. Lại nhỏ axit và làm bay hơi từ ba đến bốn lần nữa; lần 
làm bay hơi cuối cùng tiến hành với một dòng khí clo từ từ 
qua chất lỏng đến bắt đầu kết tỉnh rồi vừa để nguội vừa sấy 
liên tục. Làm khô bọt HAuCl,.4HO trong bình hút ẩm chứa 
H;SO, đặc. Thu được 19g. 


AXT CLOROPLATINIC (IV) 


Chiorpiatinic acid Piatinchlorugsserstoffsaure 
H;PtCls.6H¿O TLUPT 518,08 
Tính chất 


H;PtCÌ¿.6H;O là những tỉnh thể màu đỏ da cam, Thoát 
thảy 60”, tỷ trọng 2,43, chảy rữa ngoài không khí ấm. Thành 
phẩm dễ tan trong nước, rượu và ete; khi làm khô trên H;SO, 
ngaÿ cả ở nhiệt độ phòng cũng đã mất một phần nước kết 
tinh. 
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Bang 47 — Tì trọng các dụng tịch nước HH.P(CH, tạtt ra PIClụi 


mai E [Rmr[s TRAxT 3 


1 1,009 1,188 1,450 
2 1,018 19 1,201 1,469 
3 1,027 20 1,214 1,488. 
h 1,036 21 1,237 1,505 
5 1,046 29 1,343 1,523 
6 1,056 23 1,256 1,546 
7 1,066 24 1,270 1,568 
8 1,076 95 1,285 1,591 
9 1,086 26 1,300 1,615 
1,097 21 1,315 !.641 
1,108 28 1,330 1.166 
1,119 29 1,346 1,6øa 
1,130 30 1,362 1,712 
1/141 31 1,378 1,736 
1,153 39 1,395 1/760 
1165 33 1,413 1,785 
1176 | 34 1,431 


Ở 110° cùng đã phân hủy một phần thành Cl;, H;O và PtClạ, Ở 
150” bắt đầu tạo ra platin kim loại. Khi nung sẽ tạo ra platin bọt. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKTTT BHC 2326-50, thành phẩm phải chứa ít nhất 
37-384 Phân tích và nhiều nhất 0,25% các kim !oại khác tan 
được trong HNO¿. ngoài ra còn phải kiểm tra thành phẩm như 
sau: 
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1, Độ tan trong nước. 1g thành phẩm phải hòa tan hoàn toàn 
trong 10nÏ nước cất (chi hơi đục cũng được). 

2. Áx?f n;£rïc. Nhỏ lên mặt kính một giọt dung dịch chứa 10% ` 
thành phẩm và nhỏ bên cạnh đó một giọt dung dịch 
diphenylamin trong H;SO:. 

Tại chỗ tiếp xúc của các dung dịch phải không có màu xanh 
xuất hiện, 

Điều chế 

3Pt + 18HCI + 4HNO; = 3H;PtClạ + 4NO + 8H;O 

Hòa tan Phân tích kim loại trong một hỗn hợp gồm ba t.tích 
HCI (tinh bhiết, t.Ì. riêng 1,19) và một t.tích HNO¿ (th khiết, 
t.Ì. riêng 1,4) đun nóng trên nổi cách thủy đặt trong tủ hút để 
làm bay hơi dung dịch thu được, thêm nước và axit clohydric liên 
tiếp nhau, cho tới độ đã như sirô. Để nguội dung dịch, thêm 
một nửa thế tích rươu vàq rót dung dịch bão hòa NH,CI 
(NH.);PtClạ ngừng thoát ra :ữa. 

Lọc kết tủa rửa bằng dung lich 30% NHạC|, ép lại và sau khi 
sấy ở 100—~110” thì đem r:ung - *ong lò mufØ ở 800): 

(NH,);¿PtC:., :. PĐ, + 2HCI + 2C]; 

Platin bọc tính khiết thu được như vậy lại cho hòa tan trong 
hỗn hợp HƠI (.k.h.h, hay t.Ì. riêng 1,19) và HNO: (&.h.h. t.l. 
riêng 1,4) lọc lấy dung dịch và làm bay hơi đên khi thu được 
thành phẩm tình thể (lúc ngừng cô cần bão hòa dung dịch bằng 
cio). Thỉnh thoảng lấy mẫu dung dịch cho vào ống nghiệm và 
nhúng vào nước lạnh: nếu khi đó dung dịch kết tinh thì ngừng 
cô dung dịch và để nó nguội đến nhiệt độ phòng. vừa dùng đùa 
thủy tỉnh khuấy liên tục. 

Thành phẩm thu được có dạng một khối tỉnh thể. 


AXIT CLOROSqNNFONIC 


Chiorsulfonic acid — Chỉorsulfonsaure  Monochlorsch:-efflsaure 
HSO;CI TLPT 116,531 
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Tính chất 


HSO,CI là một chất lỏng không màu, bốc khói ngoài không 
khí, mùi rãt hăng, có t.Ì. riêng 1/79 sôi ở 155-156°, Phản ứng 
vớt nước rất mạnh tạo ra H;SO; và HCI 

Tiêu chuẩn thuốc thứ thị trường 


Theo ĐKKT BĐD 385-41, không tiêu chuẩn hóa hàm lượng 
axit clorosunfonic, nhưng có ghi trên nhàn hiệu. Tống lượng các 
chất tự do SO; + HCI + H;SO, không thể vượt quá 4%. Phải tiến 
hành kiểm tra các clorua lưu huỳnh và anhydric sunfirơ trong 
thành phẩm. : 

Điều chế 

H:5:O; + HCI = HSO;C] + H;SO;¿ 

Lắp bình cổ cong vào một bình thu được ướp thật lạnh (rong 
tủ hút), nạp axit sunfuric bốc khói loại thị trường (oleum) chứa 
38-42% 8O; vào bình cổ cong và cho HCI khô sục qua đến bão 
hòa hoàn toàn. Chưng cất axit clorosunfonic vừa tạo ra, khi đó 
chất nước cất được thường có màu vàng nhạt, người ta đem tỉnh 
chế bằng cách chưng cất trong dụng cụ nhám” khi đó gắn như 
toàn bộ axit thu được ở nhiệt độ 148-156” hiệu suất gần như lý 
thuyết. 

Khi chưng cất nhất thiết phải thận trọng hết sức, dùng kính 
bảo oệ mắt còn tay thì đeo găng. 


AXIT FLOHYDRIC 
Acidum hydro Hydro fluoric Riuortiuasserstoffsaure 
fuoricum acid Khussaure 
HF TLUPT 20,01 


° Khí không có dụng cụ nhám có thể tiến h hãnh chưng cất HSO3CI một cách 
trực tiếp; ống thoát khí bình cầu vào sâu trong ống nối của ống sinh hàn, 
còn nhiệt kế thi treo trong cổ bình cầu. Phủ miếng amiãng lên miệng bình 
cầu. 
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Tính chất 


Hydro florua là một chất lỏng không màu dễ linh động rất 
hóa ẩm, t.l, riêng 0,9879 ớ 12,8”. T sôi —19,54°, T chảy —92,3°. 
Bốc khói ngoài không khí. Vì có điểm sôi thấp nên nếu đựng HF 
trong những chai platin đậy nút xoắn ốc tráng parañn thì sẽ nổ. 

Hơi HE ăn da rất mạnh uà độc, gây đau nhức dưới móng tay. 
Ngay cả axit loãng cũng ăn loét đa. Khi bị HE khan rơi vào tay 
cần ức khốc nhúng chỗ bị bỏng vào dung dịch NHẠOH 3% hoặc 
dung dịch (NH¿);COa; 10% một lúc. Khi làm việc với HF tốt hơn 
hết nên dùng găng cao su. 

Dung dịch nước của HF vẫn chưa đông đặc ở -30°; khi lẫn 
một ít HF, điểm đông đặc của nước cũng sẽ giảm đi nhiều. HF là 
một axit yếu. Hằng số phân ky nhiệt động của HF Ka = 7,2.10'. 
Khi chưng cất axit loãng, độ đặc của nó tăng dân cho đến khi tại 
120” thì thu được một hydrat có t.l. riêng 1,15 ứng hàm lượng 
35,37% HF. 

Để đựng dung dịch của axit, người ta dùng những bình bằng 
platin, cao su, ebonit, parafñn hay thúy tỉnh tráng paraln ít có 
hiệu quả. 


Bảng 48 — Trọng lượng riêng của dung dịch nước HF (ở 909) 
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Nên đựng HF khan trong các bình bạc, làm lạnh trong nước 
đá. Thành phẩm vẫn không lẫn Ag' ngay cá khi để lâu. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BHC 289-47, thành phẩm hạng £.È.p.£ phải chứa 
ít nhất 40% HF, thành phẩm hạng (in khiết phải chứa ít nhất 
35%. Phải tiến hành kiểm tra axit sunfurơ trong thành phẩm 
(axit clohydric loãng phải không làm mất màu một giọt dung 
dịch Iạ 0,1M). 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
axIt clohydric như sau (%): 


Tap chất t.h,p.f t.À, 
Bã khc ng bay hơi dưới đạn; sunfat 0,005 0,01 
Clurua +C]) 0,005 0,01 
Sunfat (SƠ) : 0,005 0,02 
Axit fñlosiHic (H;SIFs) 0,25 1,0 
Eñim loại nặng (qui ra Pb) 0,001 0,001 
Sất Œe) 9,0005 0,001 


Điều chế 

1. Để điều chế hydro florua khan, người ta dùng bình cổ cong 
có chứa KHE; khan bằng đồng hay platin đặt trên ngọn lửa trực 
tiếp và thu chất chưng ra vào một bình thu bằng đồng nhúng 
trong nước đá, lắp vào miệng bình thu một ống thoát khí nạp 
đẩy canxi clorua. Loại bổ 10-20 chất chưng ra đâu tiên, phần 
còn lại được đem chưng cất một lần nữa trên nôi cách thủy đun 
tới 35-39”. 

2. Để điều chế hydroflorua khan còn có thể đi từ amonh florua. 

Sấy khô muối NHạF ở 100-110, nạp muối khô vào bình cổ 
cong hoặc binh cầu bằng đồng, rồi chế hóa với hydroclorua khan, 
thu lấy phần ngưng vào bình đã thu được làm lạnh xuống ~50°. 

Hydroflorua thu được chỉ chứa 0,10~0,12% nước và một lường 
tạp chất HƠI không đáng kể. Sau khi chưng cất, thành ph¿m 
không con phản ứng đối với CÌ, 
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8. Phương pháp có hiệu quả để làm khan HF là chưng cất 
thành phẩm ở 25-30” khi dùng dụng cụ bằng polyetylen với cột 
cất bằng ống đồng đường kính 8mm, dài 1m. Ô đệm là những 
vòng bằng đồng đường kính lun, dài 2+m. Phải thổi trước khi 
nitơ khô qua thiết bị khoảng 30p. 

HF thu được chứa cả thảy 0,02% nước, 

4, Để điều chế dung dịch nước của axit hạng f:h khiết đem 
đun bình cổ cong bằng platin hay chì (chì không được hàn với 
thiếc) chứa một phản bột fluorinn không lẫn SiO;, hai phần 
H;8§O¿ đặc và thu hydroflorua thoát ra vào nước đựng trong bình 
phatin hay chì, làm lạnh bằng nước đá. Để tránh tạo ra một khối 
dính chặt vào bình cổ cong thì nên trộn trước fñuorin với một 
phần thạch cao tương đương rồi sau đó mới cho tác dụng với axit 
sunfric. Đầu ống hình cổ cong chỉ hơi tiếp xúc với nước của 
bình thu; nhưng tốt nhất nên đặt chén platin đựng nước vào một 
bình thu miệng rộng, tại đó HF chuyển sang sẽ nhanh hòa tan. 

Có thể dùng cryolit (Na;AIF¿) thay cho fluorin. Trong trường 
hợp đó cứ một phần cryolit thì lấy 2,5 phần H;SO,. 

5. Để điều chế axit elohydrie tính khiết đi từ HF kỹ thuật bốc 
khói 70-75%, đem nạp axit này vào bình cổ con,: bằng chì, nối 
với ống sinh hàn bằng bạc, pha loãng với một lượng nước ít gấp 
đôi và thêm 12% thiếc hạt theo trọng lượng. Sang ngày sau từ từ 
chưng cất dung dịch HF vào bình thu bằng chì. 

Chuyển chất lỏng thu được sang bình cổ cong bằng chì và thêm 
dung dịch KMnO, vào đến khi xuất hiện màu đỏ bền. Đề hỗn hợp 
một đêm và lại đem chưng cất, loại bỏ 100—~150mỶ đầu. Bằng cách đó, 
cứ 2,1kg axit kỹ thuật sẽ thu được 2,4g axit cìohydrie 40%. 


AXTT FLOSILIC 
Aectdum Phuarsthicic acid Fluorbtesehiudsseorstoff 
Sdtre 
hydrositicio- — Hydrofluor-silicicic acid Silicoftuorie acid 
fÂfuoricum 
HaSIFEs TUPT 144,11 
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Tính chất 

Người ta không biết được axit khan: các dung dịch nước 
không màu và có phản ứng axit mạnh. Có thể báo quan các dung 
dịch loãng trong những bình thủy tỉnh; tốt hơn hêt bẻn trong 
những bình đó nên tráng parafin. 

Trong quá trình làm bay hơi những dung dịch nước, sau khi 
đạt tới nông độ 13,34 H;S¡Fs, trong các dung dịch lượng SiE¿ sẽ 
hao hụt nhiều hơn lượng HF và như vậy lượng dung dịch sẽ giàu 
thêm HE. 


Bảng 49 — Tỷ trọng-các dung dịch nước H;SiEs 


H;SiFạ % đã H;SiF; % d5 HạSiFs % qi1á 
4 , ' 


1 10 | 1,082 
2 12 
4 14 
6 ~ 16 
8 18 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 227-52, thành phẩm hạng tinh khiết phải 
chứa ít nhất 27,5% HạSjFụ. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
H;SIFạ như sau (%): 


Tạp chất ._ th p1 ¿.b. 
Bã không bay hơi 0,04 0,08 
axtt clohydric (HF) 0,3 0,5 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,025 
Eim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 0,004 


Điều chế 


-_ Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.f người ta dùng phương 
pháp sau đây: 
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1O; + 6HEF = H;S¡F¿ + 2H;O 

Lấy một bình đựng dung tích 2/, bằng ebonit hay chất dẻo vinyÌ, 
đổ vào đó l&g axit clohydric tình khiết 40% (rong td hút) và vừa 
khuấy ở nhiệt độ không quá 35° vừa thêm từng lượng nhó cho hết 
300g axit silisic tỉnh khiết chứa 70% SiO; (105% theo lý thuyết). 
Quá trình được kết thúc khi axit silicic không hòa tan nữa. Lọc 
dung dịch qua giấy lọc đặt trên phễu platin hay ebonit. Pha loãng 
nước lọc đến t.Ì. riêng 1,25~-1,27 và rót vào những lọ tráng parafin. 
Hiệu suất tính theo SiO; là 90,0%; theo HF là 78%. 


AXIT HYPOCLORƠ 


Acidum Nypochlorows Unterchlorige Saure 
hypochilorosum acid — 

HCIO TUPT 52,465 
Tính chất 


Người ta chưa biết axit dạng tỉnh khiết. Dung dịch đặc của 
axit trong nước có màu vàng, loãng thì không màu. Chất lỏng có 
mùi rất hăng giống như mùi anhydrit (ClzO). Bị phân hủy chậm 
trong tối, và càng nhanh nêu dung địch càng đặc và nhiệt độ 
càng cao. Để phơi ngoài ánh sáng mặt trời sự phân hủy sẽ nhanh 
(trong vài giây như một số tác giả đã cho biết). Các dung dịch loãng 
tương đối bền. 

HCIO thuộc loại axit yếu; hằng số phân ly của HCIO là 3,16.10 8 - 
ở 20”. 

Điều chế 

1. HgO + 2C; + HO = 2HCIO + HgCl; 

Bỏ 100g HgO vào bình cầu, dung tích 500z/, chứa 100znÏ nước 
ướp lạnh trong nước đá rồi bão hòa clo (rong tủ hút) bằng cách 
cho khí đi qua ông nhúng gần sát đi qua tới đáy. Chỉ được lắc 
hỗn hợp trước khi kết thúc phản ứng và khi HgO vừa biến hết 
thì coi như phản ứng xong. Chưng cất dung dịch nước HCIO thu 
được ra khỏi dung dịch HgCl; trong chân không ở 35-40°, tránh 
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không đê ánh sáng mặt trời trực tiếp chiếu vào. Cho dòng CO, 
sục vào chât lỏng chưng được để đuôi elo hòa tan. 

2. HgO + 2Cl; = HgCl, + Cl,O 

Cl;O + H;ạO = 2HCIO 

Cho clo sục qua huyển phù HgO trong CCI, đến khi biến hết 
HgO. Khi tiếp xúc với ước, dung dịch thu được chứa ClạO trong 
CCI, sẽ tạo ra HCIO tỉnh khiết có nồng độ cao (trên 50%) rất 
bên, thực tế không lẫn Hg”', Cl; và CT. 


AXI:' HYPOPHOTPHORIC 


Acidum Hypophosphoriec — Untcrphosphorsaure 
hypophosphoricum acid 
H;P;Os.2H;O TLUPT 198,14 


Tính chất 


H;P¿Os.2HạO là nhiing tỉnh thể hình thoi không màu, chảy 
rữa ngoài không khí v¿ nóng chảy ở 55°. Axit khan, thu được khi 
làm khan tỉnh thể ngâm rước bằng P;O; trong chân không có 
Thoát chảy là 70”. Tr‹ ng quá trình bảo quản sẽ dần dần bị oxy 
hóa. Các dung dịch nước bị phân hủy chậm. 

Đem đun sôi với H;SO¿ loãng sẽ bị phân hủy nhanh hơn, axit 
hypophotphoric là axi( trung bình; các bằng số phân ly của nó: 
K¡ = 6,4.10'Ÿ; Kạ= 1,55 103; K; = 5,4.10°8: K„ = 9,4.10”11, 

Điều chế 


Phải cẩn thận! Mọi thaa tác đêu phải tuân 
theo những qui tắc như khỉ làm uiệc uới 
photpho uàng. 

1. Dùng kim dài Ì:‹hoan dọc những thanh 
photpho dài 5-6em n:âm dưới nước; nếu ngân 
photpho một thời gian trong nước ẩm (40)) thì 
khoan sẽ dê dàng. Xuyên qua lỗ khoan một sợi 
dây, thắt nút một đầu dây lại để khỏi tuột, rồi 


158 hftp://tieulun.hopto.org 


chuyên nhanh thanh photpho vào một cốc lớn chứa một lít 
CH;COONa 25% trinh bhiết) Lấy một bản sư có nhiễu lỗ đậy 
vào cốc (h.77), luôn đầu đây còn lại qua lồ sứ rồi xuyên qua các 
nút nhỏ để xê địch lên xuống được. Treo đến 20 thanh như vậy, 
đậy những lỗ sứ còn lại, chỉ để từ 10-15 lỗ hớ cho thoát không 
khí. Phải rút ngắn dâylại sao cho các thanh photpho nhô lên 
khỏi mặt chất lỏng 1em, đặt dụng cụ vào chỗ lạnh. Khi toàn bộ 
photpho ở phần trên mặt chất lỏng đã bị oxy hóa và đáy cốc phủ 
một lớp muối thì chuyển bản sứ cùng với những thanh photpho 
sang một cốc khác cũng chứa 1 dung dịch CHaCOONa 25%; 
đồng thời rút ngắn dây lại để các thanh photpho nhô lên khỏi 
mặt chất lỏng lcm. Tốc độ oxy hóa sẽ càng lớn nếu càng nhiều 
thanh photpho bị oxy hóa đồng thời đặt dụng cụ vào chỗ lạnh để 
tránh tự động bốc cháy. Hơi trắng dày đặc choán đầy cốc lúc 
đầu tiên sẽ ngăn cần sự bốc cháy. 

Để tách H;P;O¿ thêm từng giọt dung dịch bão hòa natri 
axetat vào hôn hợp các axit thô vừa thu được, cho đến khi muối 
axit (Na;zH;P;Os) ngưng kết túa, tính chế đó bằng cách kết tỉnh 
lại (1 phần muối tan trong 45 phần nước lạnh và 5 phần nước 
nóng). Hòa tan muối đã tinh chế và thêm chì axetat vào dung 
dịch: Pb;P¿Os sẽ tức khắc lắng xuống, rửa nó với nước. 

Kết tủa trắng vừa thu được sau khi rửa đem khuấy cho vẩn 
lên trong nước, rổi vừa khuấy vừa cho hydro sunfua sục vào 
huyền phù, nhưng không đến bão hòa hoàn toàn, nghĩa là cuối 
cùng phải không có mùi HS, sau đó đem lọc huyền phù. Dụng 
địch H¿P¿O¿ thu được sẽ không có màu, có để đun sôi mà không 
bị phân hủy. Nhưng muốn làm bay hơi axit đên độ đặc như sirô 
thì không nên nâng nhiệt độ lên 307; tốt hơn hết là vừa dùng 
CaCI: để hút nước trong chân không. 

2. Vừa khuấy vừa thêm 7ø bột photpho đỏ vào dung dịch chứa 
5g KMnO, và 8g NaOH trong 200 nước; dun nhẹ hỗn hợp, 
màu tím của dung dịch sẽ chuyển sang xanh lục. Đun nóng hỗn 
hợp đến mất màu pemanganat hoàn toàn. lọc và rửa kết tủa với 
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nước. Axit hóa mạnh nước lọc bằng CH;COOH, đun néng và 
thèm vào khoảng 4g BaCl,.2H,O vào dụng dịch nóng để kết tứa 
hoàn toàn bari hypophotphat. Lọc lây kết tủa rứa với CH„COOH 
loãng và phân hủy bằng H;SO; 2N tỉnh toán sao cho không dư 
H,SỜi. lọc hỗn hợp để loại bó BaSOa. rửa kết tủa và cô nước lọc 
như đã mồ tả ở trên. 


AXIT HYPOPHOTPHORƠ 


Actium Hypophosphorous  Hypophosphorige Saure 
hypophosphorostrn actd Dnterphosphorige 
Sdure 
HaPO; hay H;PO(OH) TLPT 66.00 

Tính chất 

HạPO; là một khối tỉnh thể không màu, có Thoát chảy 17,4° 
và t.Ì. riêng 1,49, hòa tan vô hạn trong nước. Dễ cháy rữa ngoài 
không khí thành một chất lỏng thể sirô có phản ứng axit. Là 
một tỉnh chất khử mạnh. 

Khi dun nóng sẽ phân hủy, đồng thời sự phân hủy đi theo hai 
Bla1 đoạn: 

Ở 130-140° theo phần ứng 3H;PO; = 2HạPO; + PH; 

Ở 160—170° theo phản ứng 4H;PO;¿ = 3H;PO, + PH; 

HạPO; là một axit có chức, mạnh vừa (K = 9.102). Các muối 
của nó gọi là hypophotphit. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện tạm thời của VTT, dưng dịch nước của 
thành phẩm hạng tỉnh khiết phải chứa ít nhất 50% HạPO¿ và 
nhiều nhất 1,5% H;ạPO; 0,1% H;ạSO,, 0,5% Ba. 

Để xác định hàm lượng As và giá trị của thành phẩm trong 
phân tích thì tiến hành kiểm tra như sau: lấy ba ống nghiệm bỏ 
vào mỗi ống 2g thành phẩm, rồi thêm: vào ống thứ nhất 0.01mg 
AsaO; và 3m axit clohydrie (†.È.h.h, t.Ì. riêng 1,19/; vào ống thứ 
hai 0,5m nước và 3m axit clohydric (¿.k.h.h, tÌ. riêng 1,19); vào 
ống thứ ba 3,5zn nước. 
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Đun nóng các ông nghiệm chứa các dung dịch trong 10pÄ 
trong một cốc nước sôi, sau đó đê vên 50øj ở nhiệt độ phòng. 
Dung dịch ở trong ống thứ nhất phái có màu hơi nâu, Màu của 
hai ống còn lại phải như nhau và yếu hơn màu của dung dịch 
trong ống thứ nhất. 

Điều chế 

1. Thành phảm có độ tỉnh khiết thuốc thử được điều chế như sau: 

Các chế hóa uới phot†pho nàng phái tiến hành trong tủ hút cà 
tuân theo mọi biện pháp bảo hiếm! 

Đun nóng bát sứ chứa dung dịch gồm 300g Ba(OH); (tinh 
khiết) trong 1Í nước đến 70”, thềm dẫn vào đó 100g photpho 
vàng (cđn (hộện!). đun nóng hồn hợp cho đến khi hòa tan 
photpho và hoàn toàn không còn hydrophotphua. Một chất dễ tự 
bôc cháy, thoát ra nữa. Lọc dung dịch, cho sục CO; vào để loại 
bỏ lượng Ba(OH); còn dư, lại lọc và làm bay hơi nước lọc cho đến 
khi kết tính bari hypophotphit." 

Hàa tan 285g (1moỷ) bari hypophotphit trong 5/ nước và thêm 
H;SO¿ 25% (tỉnh khiến cho đến khi kết tủa hoàn toàn ion Ba”!, 
như vậy phải cần đến 400g axit. 

Để yên dung dịch trong vòng một ngày đêm để hoàn thiện 
kết tủa BaSOk, sau đó hút chất lỏng ra bằng xiphông và làm bay 
hơi trong bát sứ đến 1⁄4 thể tích. Rồi tiếp tục làm bay hơi trong 
bát platin, vừa dùng nhiệt để khuấy cho đến khi nhiệt độ đạt tới 
105” (bầu nhiệt kế phải hoàn toàn nhúng trong chất lỏng nhưng 
không chạm đáy). Chất lỏng đun lọc nóng và làm bay hơi tiếp, 
nhưng không đun đến söi. Khi nhiệt độ lên dến 110” thì đun 
trong 1⁄4 giờ nữa nâng dân nhiệt độ lên đến 130”, cùng tránh đun 
sôi. Lúc này axit không chứa những bóng không khí và không có 
mùi PH;¿ những bốc khói đo bay hơi một phần. Sau khí đun nóng 
180” trong 10p# thì thôi đun, để cho khối chát nguội một chút 
rồi lạc vào bình có nút nhám, Khi ướp lạnh bằng hỗn hợp nước 
đá với muối và khuấy bằng đũa thủy tính. thì hấu như toàn bộ 
khói chất kết tỉnh. II,PO; thu được chỉ chứa một lượng HạPO, 
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khóng đáng kẻ. Nén cho bày hơi tren chân khang ở 60-90” thì 
tốt hơn là cho bày hơi trong chen ph:úin 

2. Đề điều chế thành phảàm có độ tỉnh khiet thuôe thứ đi từ 
dựng dịch HạPO› kỳ thuật có chứa canxi thì đun dụng dịch trêu 
nổi cách thủy, thêm mọt thuy tích tương đương rượu tuyệt đổi và 
một lượng ete khan cho đến khi nào kết tủa của muối canxi 
không lắng xuống nữa. Chưng cất nước lọc cho rượu và ete thoát 
ta và cô chất lỏng còn lạt trên nồi cách thủy cho đến t.l. riêng là 
1,4625. 


AXIT IODIC 
Aecidunt /odicum lorlic actd zJodsaure 
Trioxyjodsgaure 
HIO; TUPT 175,92 


Tính chất 


HIO; là chất bột trắng óng ánh, gồm những tỉnh thể hình thoi 
nhỏ, t.l. riêng 4,629, có vị chua. Khi đun với 110" bắt đầu chuyển 
thành hydrat 31:O;.H:O, chuyển hoàn toàn thành [zO; ở 200°. 

Rất dễ tan trong nước, cùng tan trong HạPO¿ không tan trong 
CH;COOH, rượu, ete, clorofom, cacbon disunfua. Trong các dung 
dịch nước, axit sẽ trùng hợp và nằm dưới dạng (HIO;); và 
(HIO¿);; mức độ trùng hợp giảm khi pha loãng. HIO; là một 
trong những axit mạnh, hằng số phân ly thực của nó kạ = 0,17. 


Bang 50 ~ Ùộ (an HO; trong nước 


80,8 


82/1 
82,7 
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Bảng 51 — TY trọng các tung dịch nước HIO, 


1,0071 
1,015: 
1,0334 
1,0517 


1,08706 


1,0900 
1,1100 
1,1306 
1,1519 
Axit 312O;.H;O (tức là HH;O¿), bền cho tới 196”, có t.Ì. riêng 
5,054, được tạo ra cả khi đun sôi dung dịch nước bão hòa HIO¡. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4213-48, thành phâm hạng ¿.&.h.h và t.b.p.† 
phái chứa ít nhất là 99,90% HIO;, thành phẩm (tinh hhiết chứa 
ít nhất. 99,50%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HIO; như sau (%): 


Tạp chất f.l.h.h t.k.p.t t.È 

Chất không tan trong nước 0,094 0,006 0,015 
Baã không bay hơi 0,01 0,03 0,06 
Axit sunfuric (H;SO.) 0,01 0,03 0,05 


Điều chế 
1. Thành phẩm hạng tính khiết được diều chế như sau: 
Il¿ + 10QHNO¿ = 2HIO; + 10NO; + 4H;Ò 


Bỏ vào bình cô cong làm bằng thủy tính bền trong tú hút) 
20g iot. 160g HNO; 98-99% Ưỉnh khiết, CÌ, riêng 1,54) và vừa 
lắc vừa đun nhẹ. Khi đó các nitơ oxyt sẽ thoát ra mạnh; đẻ đuôi 
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các khí đó thôi vào bình có củng một đong Khoiig khí manh, (cho 
qua một ống thủy tính, đầu ông quan băng sợi amiäng để nhét 
chặt vào lô miệng cua bình cô cong), Một phản axit nH†ưíc thoát 
ra khi chưng sẽ kéo theo iot, cho nên thính thoáng phải ngừng 
đun, chất long cất va được rot vào bình cô cong và lại đụn. Khi 
kết thúc phản ứng, trong bình cô cong côn lại một kết tủa trắng, 
hòa tan nó vào một ít nước và làm bay hơi trong bát sứ đên kết 
tình. Hiệu suất rất cao. 

2. Để điều chế thành phẩm hạng (hà người ta dùng 
phương pháp sau đây: 

2HIO; + BaCl; = Ba(IO;); + 2KC] 
Ba(IO;)› + H;ŠÖx¿ = 2H + BaSO¿ 

Vừa khuấy vừa rót một dung dịch nóng chứa 75g BaCl;.2H;O 
(tình bhiết! trong 160” nước vào một dụng dịch nóng chứa 100g 
KIO¿, Œ.k.p.Ð) trong 460n1! nước. Sau khi để nguội, lọc lấy kết 
tủa Ba(TO,).2H,O thoát ra và rửa nó bằng nước ấm để loại hết 
Ilon C], ~ 

Cho bột nhão bari lodat vào lọ thủy tình thành đày cỡ l, 
thêm H;S5O, loãng (47,2; HạSO¿ ?È,h,h, tÌ riêng 1,84, trong 
2500⁄ nước) và mở máy khuấy đế khuấy huyền phù trong vòng 
vài giờ. Lọc hôn hơp, rửa kết tủa BaSO, bằng nước nóng, làm 
bay hơi nước lọc cùng với các nước rửa (500~600/n/) đến thê tích 
250-3000, lại lọc và làm bay hơi đến khi xuất hiện các tỉnh 
thê. Khi đó thôi đun và đây nhanh quá trình kết tỉnh tiếp theo 
bằng cách tán nho những linh thể nằm trên đáy chén sau khi 
để nguội, thêm 60-70 CH;COOH kết tính được ttrong đó HIO; 
hảu như không tan), tán nhỏ hỗn hợp, lọc lây tỉnh thể và rửa từ 
hai đến ba lần bằng CH„COOH kết tính được rồi hai lần bằng 
ete (mỗi lần 15-20”), Hàa tan thành phẩm trong 15022 nước 
và lại làm bay hơi đến xuât hiện tỉnh thê, Hòa tam các tỉnh thể 
_với một lít nước nóng và thêm 80ø/ CH;COOIL Rết tỉnh được. 
Khi đó HIỚ, thoát ra dưới dạng bột nhào đặc sệt, sau khi tán 
nhỏ độ nửa giờ, nó sẽ chuyên thành khấi tỉnh thể màu trắng. 
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lọc hút các tỉnh thê, rửa từ hai đến ba lần với CH;COOH kết 
tỉnh được, hai Ìlán với ete và làm khô trong các bình hút ẩm 
bằng H;SO;¿ và KOH cho đến khi hết mùi ete và CH„COOH. Thu 
được 7B—~78g (91-95% theo lý thuyết). 


AXIT IOTHYDRIC 


Actdtia hydroJodicum Hydroiodie đodtuoasserstoffsatire 
HI TLPT 127,92 

Tính chất 

HI-hydro lodua là một loại khí không màu, làm ngạt thở, t.L. 
riêng 4,375 so với không khí. Ở điều kiện thường 1/ cân nặng 5,66g. 

Dễ ngưng thành thể lỏng. Thoát chảy -50,9'°; T sôi ~-35,38”. 
Tan rất nhiều trong nước và giải phóng nhiều nhiệt. 

Dung dịch nước (axit iohydric) là một chất lỏng không màu có 
vị sắc và rất chua, để ngoài không khí dần dần bị oxy hóa đến 
lot tự do, khi đó chuyển thành màu nâu. Dung dịch bão hòa ở 0° 
chứa 90% HI. Khi đun tới 40° sẽ giả: phóng HI (đến ã5° sẽ mạnh 
hơn nữa), còn lại một hydrat có t.]. riêng 1,7, chứa gần 57% HI 
và sôi ở 127°. 

AxIt iothydric là một trong những axit rất mạnh. 

Bảng 52 - Tỷ trọng các dung dịch nước HI 


1,0054 1,1270 ni TT 
1,0127 1,1456 1,40298 
1,0277 1,1649 1,4755 
1/0431 1,1850 1,560 
1,0589 1,2059 1,655 
1,0751 1,2270 1,770 
1,0918 1,2503 1,901 


1,1091 1,2737 
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Tiêu chuấn thuốc thử thị trưởng 

Theo TCQ(G 4200-48, thành phảm hang thuốc thư phải có 
t.L riêng 1,50-1,55 và chứa ít nhât 45,0 HI. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phâm 
axit Iothvdric là Œ⁄): 


Tạp chát t.h.p.{ tk, 

Bã không bay hơi ở 105-110) 0,015 0.03 
Bã sau khi nung 0,008 0,01 
lot(Í;) - 1,2 0,01 
Clorua và bromua (qui ra CÍ) 0,005 0,3 
Sunfat (SO.) 0.0005 0,005 
Photphat (PÕ¿) 0.0025 0,005 
Sắt (Fe) 0,0001 0,0003 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0.0002 0,0902 


Điều chế 
Có thể dùng các phương pháp dưới đảy để điều chè axit iohydric 
hạng ?.&.Ð.t. 

—1, Rö 44g iot vào bình cầu đáy tròn dung tích 100m/, đưa vào 
trong f hút và thêm dẫn dân những miếng nhỏ photpho ở dưới 
nước và gắp bằng hẹp con, nhanh chóng làm khô bằng giấy lọc. 
Miếng đầu tiên bỏ vào sẽ làm cho phản ứng mãnh liệt, bật lửa 
lên, còn những lần thêm sauêm dịu hơn. Cần chú ÿ sao cho 
photpho rơi vào giữa bình. Sau khi cho hết photpho sẽ thu được 
một khối màu xâm của photpho triodua Plạ, 

-Đậy bình bằng nút có cắm phêu nhỏ giọt và ống dân khí, rồi rót 
đân vào bình 6» nước, đun nhẹ bình, khi đó se xảy ra phản ứng: 
Plạ + 3H:O = H.PO:, +3HI 
Đun đến khi chất lỏng trong bắn lên. Muốn tình chế đê loại 
lọt bị kéo theo, thì cho khí thoát ra đi qua ông chữ LÍ nạp một 
hồn hợp 6ø photpho đó với 119/ nước và thủy tình vụn. 


Để điều chế dung dịch axit, người ta lắp ông dẫn vào bình cầu 
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chứa 4ãm nước. Không được nhúng ðng vao nước để tránh chất 
long hút trở lại, mà đặt cách mặt nước 8: 10022. 

Đề cô axit thu được người ta chỉng cất nó lên, đầu tiên ở 100” 
một lượng nước nào đó sẽ chuyển sang rồi nhiệt độ nhanh chóng 
tăng lên đến 125-130”, ở nhiệt độ này thu được hydrat chứa gần 
57% HI. Hiệu suất 75-80%. 

2, Đồ 50g iot và 900/w/ nước vào một bát sứ dung tích 2Ÿ và 
(rong tủ hút cho sục vào đó một dòng H;S tỉnh khiết không 
lần HƠI, đồng thời thường xuyên khuấy đẻu. Khi toàn bộ lot đã 
chuyển vào dung dịch thì thêm một lượng tot mới (50g) và tiếp 
tục cho H;8 sục qua. Lặp lại động tác đó cho đến khi nào tiêu 
thụ hết 510g lot. Thỉnh thoảng phải dùng đùa thủy tỉnh vớt ra 
khỏi chất lỏng những váng lưu huỳnh tạo thành theo phản ứng: 

HạS8 + I; = 2HI + S5 

Khi lượng Iot cuối cùng đã phản ứng hết và màu chất lỏng trở 
nên vàng nhạt thì đừng quá trình lại, lọc hút kết tủa lưu huỳnh 
và sè thụ được gần 1,7/ dung dịch có tÌ. riêng 1,37 (38% HÚ. 
Đun dung dịch tới 80—85” và cho CÓ; sục qua đó trong 1-1,5 giờ 
để đuổi hết lượng dư H›;5. Rồi chưng cất chất lỏng. Đầu tiên thu 
lấy một phân đoạn cho tới 125° (gần 440m). Chuyển phần còn 
lại vào một bình cầu có cột cất, thêm 3 photpho đỏ và chưng, 
thu lấy phân đoạn 125-127. Thu được gần 500” (840g) axit 
iothydric 56%. Cần tiến hành chưng cất trong dụng sụ có nút 
nhám. Để dung dịch bền được lâu nền thêm 160 nưcc. Khi đó 
sẽ thu được 1Èg axit iothydric có t.]. riêng 1,51. Hiệu sui.t 90%. 


AXIT METAPHOTPHORIC 


Aeridum phosphorieum — ÀÍctaqphosphuric — Phosphorsaure giasig 
giaciqie œcld Mctaphosphorsaure 
(HPO¿), ' TLPT 7951, 


'* Chắc chắn (HPO.);. nghĩa là H;ạ(PO;)z. Trong axit đó bôn lan hyơro ứng với 
axit mạnh. còn hai ion sau cùng ứng với axit yếu 
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Tính chất 
(HPO,)¿ là một khối mau trắng giông như thủy tỉnh, chảy rữa 
ngòai không khí ẩm. Rát dễ tan trong nước, đồng thơi khi kết 
hựp với nước sẽ đần dần biên thành H,PO, (sẽ nhanh hơa nêu 
đun với HNO;). Khi nung đỏ sẽ bay hơi. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TOQG 841-54, axiL metaphotphorie kết tỉnh được phải 
chứa ít nhất 60% HPO; và nhiều nhất 40' các kim loại kiểm và 
kiểm thổ khi qui ra NaPO;. 
. Những Lượng tạp chất tối đa cho phép trong axit metaphotphoric 
kết tỉnh được là (%): 


Axit ortho, pyrophotphorie và muối của chúng;qu ra 


HạPO, 5 
Clorua (CI) 0,002 
Sunfat (SƠ,) 0,01. 
Nitrat (NO;) 0,001 
Sắt (Ee) 0,005 


Các kim loại nặng của nhóm Hạ§ (qui ra Pb) 0,009 

Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra thành phẩm như sau: 

1. kèm đông tụ protein. Bỏ 1+ 0,01 thành phẩm vào một bình 
định mức cỡ 500! và pha nước đến vạch. 

Cân một chiếc cốc, bỏ vào đó một ít protein lấy từ trứng gà 
vừa đẻ xong, cân vào thêm một lượng nước nhiều gấp bốn lẩn 
theo trọng lượng. Hòa tan protein bằng cách xoay tròn cốc (để 
tránh súi bọt) và lọc qua giấy lọc gấp. Thêm 5mm dung dịch 
protein và 2,5m dung dịch HPO; vào 5z! nước màu trắng đục 
phải hiện ra nhanh. 

2. Những chất khử. Hoa tan 10g thành phẩm trong 200” 
nước, không đun, rồi thêm 1z KMnO, 0,01 và đun dung dịch 
đến sỏi, sau đồ đế trong nồi cách thuy đang sôi trong 10h. Màu 
hông phải không biến het. 
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Điều chế 

1. Đun nóng dụng dịch đặc HạPO, trong bái bằng vàng (sứ và 
bạc sẽ bị phân huxv mạnh) khi đó một phần nước sẽ được thoát 
ta trong lúc sôi và bộc lên mãnh liệt. Sau đó dụng dịch ngừng 
sôi một cách đột ngột; phần lỏng không hóa rắn khi để nguội là 
H;PO¿ hầu như tỉnh khiết. Khi đun nóng tiếp phần đó bắt đầu bốc 
khói, lúc này nó gân như toàn bộ là axit pyrophotphoric H:P;O.. 
Nếu đun tiếp nữa nước sẽ còn thoát ra và axit metaphs(phoric sẽ 
được tạo thành. Thế nhưng không có dâu hiệu bên ngoài nào đê 
đưa vào đó mà đoán xem việc chuyển hóa đã hoàn toàn chưa. 

Đồng thời, khi đun tiếp thì nước sẽ bốc hơi với lượng nhiều 
hơn so với lượng P„O;, sản phẩm sẽ trở nên giàu anhydrit 
photphorie hơn là lượng mà công thức HIPO; đòi hỏi. 

Vì vậy, nếu muốn điều chê được axit không lẫn P;O; thì nhất 
thiết thỉnh thoảng phải tiến hành phân tích khối chất nung; còn 
nếu định dùng thành phẩm dưới dạng dung dịch thi PạO; dư 
không có hại, vì nó sẽ tạo ra HPQO¿ với nước lạnh. 

Việc nghiên cứu quá trình húy hydrat cúa HạPO¿ đã chứng tỏ 
rằng, việc chuyển hóa hoàn toàn nó thành HPO; có thể đạt được 
ở 300” và áp suất hơi nước là 0,ỗmwznHg. 

2, Để điều chế axit metaphotphorie “kết tỉnh được”, tức là một 
hỗn hợp của HPO:, người ta tiến hành như sau: 

Đun 88g HạPÒx (nh khiết, t.Ì. riêng 1,7) trong chén platin 
đặt trong lò đứng không đậy nắp ở 400° khoảng 4-5 giờ, thỉnh 
thoảng đem cân để kiểm tra quá trình khan hóa (trọng lượng 
giảm đi phải là 23g). 

Thêm 40g NaPO; (xem cách điều chế) vào HPO; thu điều chế, 
đun ở 550-600” trong vòng nửa giờ, dùng que platin khuấy khối 
- chất lên và rót vào chén platin đặt trong nước lạnh (hoặc vào 
những ống được làm lạnh nếu muốn điểu chế thành phẩm có 
dạng những thanh đũa). 

Sau khi để nguội đập vỡ thành phẩm trong cối và bỏ vào lọ 
có nút nhám. Lượng thu được 100ø. 
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AXIT MOLYPDIC 


cu (GA bướm acrÏ ;VöÍlvbdu0 suure 
tMOÌYbdtCHicttn 
H.,MoO,.H;O hay IL;ÄMIoO; TUPT 179,98 


A, Axit molypdic tỉnh thể 

Tính chất 

Axit molypdie tỉnh thể là bột màu vàng, t.Ì. riêng 3,12, một 
phần axit tan trong 500 phần nước lạnh hoặc 960 phần nước 
nóng. Làm cho giấy nghệ có màu nâu nhất là trong dung dịch 
axIt. Bị HNO; đặc biến thành MoO,, 

Điều chế 

(NH,};Mo;O¿¿ + 6HNO¿ + 11H;O - 7H,MoO,.H„O + 6NH¡NO; 

Hòa tan ba phần amoni molypdat vào 20 nhần nước và 20 
phần HNO¿ Œừnh khiết, tÌ. riêng 1,16) và để yên trong dung 
dịch vài ngày. Khối tỉnh tbể H;MoO¿.H;O màu vàng vừa tạo ra 
được đem lọc hút và giữ trong bình hút ẩm chứa H;S$O,, khi đó 
H;MoO¿.H;O sẽ chuyển thành axit khan H;ạMoÓa. 

B. Axit molypdic hòa tan 

Tính chất 

Axit vừa điều chế xong dễ tan trong nước lạnh. Sau khi để lâu 
sẽ trở nên gân như không tan trong nước lạnh, nhưng dễ tan khi 
đun nóng. Giấy lọc tẩm dung dịch đặc của thành phẩm để ra 
ánh sáng mặt trời sẽ nhanh chóng có màu chàm tươi. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKẾT LK 4267-53, các thành phẩm fÈ.p và tính 
bh:ết phai chứa ít nhất 85% MoO¿, 

Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
H,MXIoO; là (9): 

Tạp chất t.R.p† tằ, 

“hát không tan trong NI1,ONH 0.006 0.10 
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Đunfat (SỐ) U03 0.05 


CHorua (C]) trị 0.05 
Photphat (PÓ¿) 1.0] 10012 
Kim loại nặng nhóm I1,* (qui ra Phi 0.11 0.005 
Điều chế 


Thêm dung dịch BaCl; vào dụng địch tưmyoni mnlvpdati dà kêu 
tủa hoàn toàn, dùng nước : ỏng rứa gạn hồn hợp các muôi: Đai 
vừa tách ra và làm khô kết tua trên nồi cách thuy Rỏi trên kết 
tủa với nước thành thể cháo l¿ng, phân hủy nó bằng một lượng 
II,SO, cần thiết chính xác (dế sxết túa BaŸ*) để yên và lọc; nước 
lọc phải không màu và phải không vấn đục do BaCl; (có mặt 
axit clohydrie), cũng như do H;SỐ.. 

Làm bay hơi dung dịch, khi đó đầu tiên màu trở lên lục nhạt, tôi 
chuyển sang màu lục hơi lam và khi tàm bay hơi trong bình hút ẩm 
chứa H;SÓu sẽ thu được axit molypdic hòa tan dưới dang một khối 
vô định hình, luôn luôn có màu lam, do bị khử một phần. 


AXIT NITRIT 


Aeciduni HH ICHN Nưtịc acid Salpctersatrre 
HNO¿ TLPT 63,016 
Tính chất 


HNO; tỉnh khiết là một chất lỏng không màu, t.l. riêng 1,526 
ở 15°. Khi ướp thật lạnh sẽ hóa rắn thành những tỉnh thể 
không màu. Thoát chảy -41,3”, T sôi 86”. Khi chưng cất HNO; 
thì đầu tiên nước bốc lên và ở 120,5”, thu được hydrat có t.]. 
riêng 1,4 chứa gần 70% HNO). 

Axit nitrie bốc khói màu đỏ là một chất lỏng trong suôt màu - 
nâu đỏ, an đa rất dữ, bốc khói mạnh ngoài không khí và hút hơi 
ẩm. Khi cho không khí hay CO: lội qua lâu sẽ biến thành HNO, 
thường tác dụng với sắt sẽ tạo ra một màng oxyt sẽ thoát ra. Là 
một chất oxy hóa mạnh; thí dụ tác dụng với sắt sẻ tạo ra một 
màng oxyt trên bề roặt của nó; vì vậy kim lo¿t mắt kha năng 
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họa tan trong các axit (bị thụ động hoat No đAv trên da những 
van mầu vàng và những vết thương đau khó chữa. tÍ, rêng 1,56 
3 .207,ơ 40” đông lại thanh một khỏi mau đó. Khi trộn với nước 
sẽ tao ra dụng dịch xanh lục hoặc xanh lam. Tiếp tục pha laầng 
màu sẽ nhạt dân. Khi đun nóng giai phóng NÓ;, 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Axtt nitric được sản xuất thành hai loại “đặc” và “không đặc”. 
Theo TCQG 4461-48, axit phái là một chất lỏng trong suốt 
không màu hoặc hơi vàng. 

Axit loại “đặc” phải chứa 61 -68% HNQ¿ và có t.]. riêng 1,372 
-1/405 ở 20; axit “không đặc” chứa 54-60 HNO; và có tÌ. 
riêng 1,337-~-1,367 ở 20°. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HNGa là (%): 

Tạp chất !.k.h.h th.pf th 


Bã không bay hơi 0,0015 0,008 0,005 
Axit sunfurie (H;ạSO¿) 0.0005 0,002 0,005 
Clorua (C]) 0,0001 9,0002 0,0005 
Kñm loại nặng thuộc nhóm 0,00005 0,0005 0,0005 
HạS (qui ra Ph) 
Sắt (Fe) 0,00005 0.0001 0,0003 
Asen (As) 0,000003 0,000008 0,00001 
CanxiI (Ca) = ~ 0,092 
Nitơ oxyt (qui ra NQ;) 0,1 01 0,1 
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Bang 53 — Trong lượng riêng cúc dung địch HNO, tá 1ã") 


T.1. riêng HNO.“: Trong 100m] axit 
N.O:g HNO.g 


1.000 0.80 0.10 
1.005 _ 0,85 1,00 
1,019 1.62 1,90 
1,015 2.39 2,80 
1,020 11 3,70 
1,025 3,94 4,60 
1,030 4/71 5,50 
1,035 5.47 6.38 
1,040 -_ 6.22 7.26 
1,045 6,97 8.138 
1,050 7.71 8,09 
1,055 8,43 9.84 
1,060 9,15 10,68 
1,065 9,87 11,51 
1,070 10,57 12,33 
1,075 11,27 13,15 
1,080 11,96 13.95 
1,085 12.64 14,74 
1,090 13.31 15,53 
1,095 13,98 16,33 
1,100 14.46 17.11 
1.105 15,34 17,89 
1,110 18,00 18.67 
1,115 16,67 19.45 

| 1.120 17.34 20.23 

Ì_ 1.125 18.00 21.00 
1.140 18.66 517 
1.135 10.33 22.54 
1.140 19,98 58.31 
1.145 20.64 24.08 
1,150 91,29 24.84 
1,155 21.94 25.60 
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Tỉ. neng 


174 


1.160 
1.165 
1,170 
1,175 
1,180 
1,185 
1,190 
1,195 
1,200 
1,205 
1,210 
1/215 
1,220 
1,25 
1,230 
1,235 
1,240 
1,245 
1,250 
1,255 
1,260 
1.265 
1,270 
1,275 
1,280 
1,285 
1,290 
1,295 
1,300 
1,305 
1,310 
1,315 


NuOÒ,.“: 


22.6U 
23.25 
23.90 
24,54 
25,18 
25.83 
26.47 
27,10 
25,83 
27,74 
28,36 
28,96 
29,61 
30,24 
30,88 
ở1,53 
32,17 
32,82 
33,4? 
34,13 
34,78 
35.44 
36,09 
36,75 
37,41 
38,07 
38.73 
39.29 
40.71 
41,3: 
42.06 
12.76 


HNO, ° 


26.30 


27,12 
27.88 
28,63 
29,38 
30,13 
30,88 
- j1,62 
32.36 
đ3.09 
33,82 
34.55 
35,28 
36,03 
36,78 
37,53 
38.29 
39,05 
39,82 
40,58 
41,34 
42,10 
42,87 
43,64 
44,4) 
45.18 
45,95 
46,72 
47.49 
48.26 
19.07 
49,89 


——— Trong 100ml axil 
— 


05.3 
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HINÓỎ.. Trong 100i at 


1,320 43.47 DÓ.71 66.0 
1.325 44.17 ö153 0/7 
1.330 44.89 32,37 5 69.0 
1/332 45.26 52.80 70.3 
1,335 45,62 53,22 716 
1.340 46.35 54,07 72,9 
1,345 47.08 54,93 1.2 
1,350 47,82 55,79 75.4 
1,355 48.57 06,66 76,8 
1,360 49.53 57,57 78.2 
1,365 50,13 58,48 79,4 
1,370 50,91 59,39 80,8 
1,375 51,89 60,30 82.3 
1,380 52,52 61,27 84,8 
1,385 53,08 61,92 85,3 
1,385 53,35 62,24 86,2 
1,390 54,20 63,23 87.9 
1,395 55,07 64,25 ị 89,6 
1,400 55,987 65,30 91.4 
1,405 56,92 66,40 93,3 
1,410 57,86 67,50 95,2 
1,415 58,83 68,63 97/1 
1,420 59,88 69,80 99.1 
1.425 60,84 70,98 ì 101.1 
1,430 61,86 72,17 105.2 
1,435 62,91 73,39 105,5 
1.440 64,01 74,86 T075 
1,445 65,13 75,98 109,8 
1,450 66,24 77,28 112.1 
1,455 67,38 78.60 114.4 
1,480 68,56 79.98 116.3 
1,465 69,79 Gi1,42 119.3 
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T1. têng 


176 


1,170 
1,175 
1,480 
1,485 
1,490 
1,495 
1,500 
1,501 
1,502 
1,503 
1,504 
1,505 
1.506 
1,507 
1,508 
1,509 
1,510 
1,511 
1.512 
1,013 
1,514 
1,515 
1,516 
1,517 
1,518 
1.519 
1,520 


N,O; t HAXO. 


82,9U 
44,45 
86,05 
87,70 
89,60 
91,60 
94,09 
94,60 
95,08 
95,55 
96,00 
96,39 
96,76 
97,138 
97,50 
97,84 
98,10 
98,32 
98,53 
98,73 
98,90 
99.07 
99,21 
99,34 
99,46 
998,57 
99,67 


Trong 1007601 axit 


104.5 
108,8 
109,2 
111,6 
114,4 
117.4 
121.0 
121/7 
129.4 
123,1 
123,8 
124,4 
124,9 
125,5 
126,0 
126,5 
137,0 
127,4 
127.7 
128.0 
128,3 
128.7 
128,9 
129.2 
129,4 
129,6 
129,9 
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Báng 54 - Cức số để chỉnh trọng lượng riêng của 
| HNO: chứa NO: 

Số hiệu chỉnh ˆ 
0,0005 0,0448 
0,0098 0,0465 
0,0015 0,0482 
0,0030 0,0500. 
0,0048 0,0517 
0,0068 0,0538 
0,0078 0,0550 
0,0105 0,0566 
0,0125 0,0583 
0/0143 0,0600 
0,0163 0,0616 
0,0180 0,06385 
0,0199 0,0650 
9,0217 0,0666 
0/0235 0,0682 
0,0253 0,0698 
0,0269 0,0714 
0,0288 0,0730 
0,0305 0,074ã5 
0,0323 0,0760 
0,0337 0.0775 
0,0360 0,0785 
0,0378 0,0805 
0,0395 | 0,0820 
0,0418 0,0835 
0,0430 


t* Nếu axit chứa NO; thì trọng lượng riêng của nó sẽ được tăng lên một đại 
lượng ghi trong cột này. 
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Bảng 55 — Các số đê hiệu chính" ` trong lượng riêng củu 
NNO; giữa 13 cà 17) 


T.]. riêng Số hiệu chỉnh T.l. riêng Số hiệu chỉnh 
đối với + 1' ‹ đối với + 1” 


1,000 — 1,020 + 0,0001 1,281 - 1,310 + 0.0010 


1,021 — 1,040 0,0002 1,311 - 1,350 0,0011 


1,041 — 1,070 0,0003 1,351 — 1,365 0,0012 
1,071 —- 1,100 0,0004 1,366 - 1,400 _0,0018 
1,101 — 1,130 0,0005 1,401 - 1,435 0,0014 
1,131 — 1,161 0,0006 1,436 - 1,490 0,0015 
1,162 - 1,200 0,0007 1,491 - 1,500 0,0016 
1,201 - 1,245 0,0008 1,501 —- 1,520 0.0017 
1,246 - 1,280 0,0009 


Bảng 56 - Độ phân hủy ”TNO; theo nhiệt độ 


Tỷ trọng hơi của % phân hủy | Số mỉ oxy trong 
HN: (theo hydro) 1ø HNOQ; 


°? Khi nhiềt độ giảm xuống thì trọng lượng riêng tăng lên. 
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t?C Ty trọng hơi của % phân húy | Số mỉ oxy trong 
HNQ; (theo hydro) lý HNO; ` 


23,0 
20,4 
18,0 


Bị chú 

1. Việc kiểm tra canxi chỉ tiến hành đối với axit chứa trên 
0,004% bã không bay hơi. 

2. Trong axit nitric loại “không đặc” không xác định axit iodic. 

3. Lấy mẫu thử ngay tại nhà máy sản xuất để xác định được 
hàm lượng nitơ oxyt. 

Điều chế 

1. Để điều chế axit hạng ¿.b.h.h từ HNO; kỳ thuật, người ta 
thêm vào axit này một dung dịch AgNO; đến khi không tạo ra 
kết tủa AgCIl nữa, lắc kỹ và để yên tại chỗ ấm. Rót chất lỏng 
trong suốt qua xi-phông vào một bình cổ cong nối với ống sinh 
hàn và ngưng lạnh. Các chỗ nối đệm bằng bông thủy tỉnh 
(không dùng nút cao su hay nút lie) và đun cẩn thận trên bếp 
cách cát (h.18). Đầu tiên thu được một chất lỏng chứa nhiều NO; 
và luôn luôn có clo. Thỉnh thoảng lấy mẫu thứ cất được, pha với 
nước và kiếm tra hàm lượng Cl bằng AgNO;; khi biết hết ion 
đó thì thay bình ngưng và tiến hành chưng cất cho đến khi 
trong bình cổ cong còn lại một lượng nhỏ chất lỏng ` 

Axit vừa chưng cất, do phân hủy một ít, nên thường có các 
màu vàng của nitơ oxyt. Để đuối hết các chất này, cho một dòng 
khí mạnh, sạch bụi, sục qua axit cho đến khi mất màu hoàn 
toàn. T.]. riêng của axit là 1,4—-1,4ã. 

ø. Để điều chế axit bốc khói màu đỏ, người ta chưng cất axit 
thường với lượng dư H;SO¿. theo một phương pháp khác người ta 


? Để liên kết HạSO;¿ tự do cần ít KNO¿ trước khí chưng cất. 
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Hình I8. Dụng cụ để chưng HNOa. 
trộn hai phần KNO; với một phần H;SO¿ đặc và chưng cất trong 
bình cổ cong. Khi đó, đầu tiên thu được HNO; thường; sau đó hơi 
NO; màu nâu sẽ thoát ra và chất còn lại trong bình cổ cong sẽ 
rắn lại, cho nên để chưng cất thì phải đun mạnh thêm. Nên 
dùng bình cổ cong làm bằng thủy tỉnh tốt và bền, có kích thước 
khá lớn. T.1. riêng của axit thu được là 1,ỗ5-1,52. 

Cũng có thể điều chế được HNO; bốc khói bằng cách cho nitơ 
dioxyt NO; (xem điều chế) sục vào HNO; đặc. 

3. Để điều chế HNO; 99% người ta chưng cất một hỗn hợp 
gôm 2*g HNO; (.Èk.h.h.) và 400g PzO; trong dụng cụ mô tả trên 
h.18. chất lỏng thu được có màu đỏ nâu do lẫn các nitơ oxyt, đem 
làm mất màu bằng cách thổi không khí khô và sạch qua. Thu 
được 1,8kg. 

4. HNO; hoàn toàn khan (100%) được điều chế bằng cách trộn 
HNO; 99% với một lượng anhydrit NO; đã tính trước. 


AXIT NITROZYLSũuNFGRIC 
Nitrosylsulftưrie axid Nitrosylschuuefelsaure 
Nữitrosulfonsaure 
Blcikammerhristalle 
HSO;O.NO. TLPT 127,082 
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Tính chất 


HSO;O.NO là một khối tỉnh thể trắng như tuyết, có dạng lá, 
xốp hay dạng hạt, bị nước phân hủy thành H;SO,. HNO; và NO. 
Tan không phân hủy trong H;SO¿ đặc. Nóng chay ở 73” có phân 
hủy. Làm cho da có màu vàng. 

Điều chế 

1. HNOs + SO; = HSO;.O.NO 

Lấy một bình cầu cân sẵn, bỏ vào 60g HNO; bốc khói (t.l. 
riêng 1,ỗ2), ướp lạnh bình câu bằng hỗn hợp nước đá và muối, 
đặt trong tủ hút và từ từ cho SO; sục qua (lấy từ bom chứa là tốt 
nhất) cho đến khi cân nặng toàn bộ là 65g và khối chất hóa rắn. 
Lọc hút lấy thành phẩm trên phễu thủy tỉnh đáy xốp và chuyển 
vào lọ có nút nhám. Thu được 40g. 

2. Muốn điều chế được những lượng lớn HSO¿.O.No có thể 
dùng thiết bị mô tả trên h.19. 

Rót dung dịch NaNO; bão hòa vào bình cầu 1 cỡ 3i và H;SO¿ 
B0-80% (ký £huật) vào phễu nhỏ giọt 3. dùng máy thổi, thổi 
không khí đã rửa sạch bụi và giọt dầu vào qua ống sục khí 2. 


Hình 19. Sơ đồ dụng cụ điều chế axit nitrozylsunfurie. 
1. Bình cầu; 2. Ống sục khí; 3. Phễu nhỏ giọt; 4. Bầu hãm; 
5, 6. Các bình hấp thụ; 7,8. Khoá. 
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Khi thêm từng giọt H;ŠO; vào NaNÓO); thì các nitơ oxyt tạo ra 
sẻ bị không khí lùa ra khỏi dung dịch, đồng thời một phần NÓ 
bị oxy hóa thành NO¿;. đê cbo hẫn hợp khí khỏng kéo theo 
những tia chất lỏng, người ta cho nó đi qua bầu hãm 4 và bình 
hấp thụ 5 chứa bông thủy tỉnh và bông hút ẩm. Sau đó, cho các 
khí đi qua các bình hấp thụ 6 chứa H,SO, 92~94% (/.&.h.h), tại 
đây sẽ tạo ra HSO¿.O.NO. 


Khóa 7 dùng để điều chế áp suất không khí, khóa 8 để giám 
áp suất trong hệ thống hấp thụ khi dừng quá trình lại. 


Khi tỉnh thể HSO;.O.NO lắng xuống thì tháo bình hấp thụ 
thứ nhất ra và lắp một bình hấp thụ mới chứa H;ạSO¿ nguyên 
chất vào cuối dãy. 


Lọc hút các tỉnh thế HSOạ.O.NO”” trên phễu thủy tỉnh đáy 
xốp, rửa với một lượng nhỏ H;SO¿ (/.k.È.h) và bảo quản trong lọ 
có nút nhám. 


Thành phẩm chứa 26-27% N;O: (lẽ ra là 29,9% theo lý 
thuyết). Thiết bị trong sản xuất thì đơn giản. Năng suất của nó 
là 2-2,5*kg HSO;.O.NO tỉnh thể trong 5—6giờ. 


AXIT OXALIC 
Actdum oxdlicum Oxdiic acid OxdÌsgure 
H;C¿O,.2H;O TLPT 126,070 


Tính chất 


H;C;O,.2H¿O là những tỉnh thể hình lăng trụ không màu, khi 
để trên HạSO¿ đặc hoặc đun nóng quá 307 thì mất nước kết tình; 
gần 100°. Bị khan hóa hoàn toàn. Tan nhiều trong nước và rượu 
(19% ở 20”), khó tan trong các ete (1,4% ở 201). 


!? Để tạp chất HNOa tự do thì lúc bão hoà xong nên cho vào binh hấp thụ 
một ít SƠ. 


182 : 
http://tieulun.hopto.org 


Bang 5 — Độ tan H;C ,O, trong nước. 


H¿C;O, % 
0 


Bảng 58 — Trọng lượng riêng các dụng dịch nước 
HaC:O, tở 17,5C) 


HạC¿O¿ % H;C:Ox % 


Axit oxalic khá mạnh; hằng số phân ly nhiệt động của nó: 
K¡>6,5.10””; K; = 6,1.10 5 ở 2ã°. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 5873—51, thành phẩm hạng /.È.h.h phải chứa ít 
nhất 99,8% H;C;zO;.2H2O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HaCsOx.2H:O như sau (%): 


Tạp chất tb.h.h t.b,p.t t.b 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Chất không bay hơi 0,01 02 0,05 
Clorua (C 0,001 0,002 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,001 0,002 — 0,005 
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Em loại nặng 0.0002 (0.0005 0.001 
Sất (Fe) 0.0002 0.0005 0,002 
Nitơ (N) tổng cộng chứa trong 0,001 0,002 0.005 
các nitrat và các muối amoni 

Điều chế 

1. Để điều chế thành phâm hạng ¿.È.p. tiến hành như sau. 
Lắp ống sinh hàn ngược vào một bình cầu chứa 500g đường và 
2,5 HNO¿ có tÌ. riêng 1,25, đun sôi cho đến khi ngừng giải 
phóng nitơ oxyt. Rồi thay ống sinh hàn ngược bằng ống sinh 
hàn thẳng chưng cất nước và HNO; ra cho đến khi thể tích nước 
trong bình cầu còn 800-900 và để nguội. Lọc hút axit oxalie 
vừa tách ra và kết tỉnh lại từ nước nóng để loại trừ NO. Muốn 
vậy, hòa tan 100g H;C;O;.2HaO trong 150mm nước nóng(70”), lọc 
và để nguội đến 20° (không thấp hơn, rồi lọc hút ngay. Rửa 
tinh thể với 20m nước lạnh. Lượng thu được 70g. 

Khi kết tỉnh lại axit oxalic dành cho những công việc đặc biệt (xác 
định trọng lượng nguyên tử) người ta dùng bình đựng bằng platin. 

2. Để điều chế H;C;O, khan thì tán axit tình thể thành bột 
mịn, giải thành lớp mỏng trên những đĩa sành hay tráng men 
và sấy trong tủ, sấy khoảng 2 giờ ở 98-99°, rồi để nguội trong 
bình hút ấm chân không chứa CaCla. Cứ 100g H;C;O,.2HạO sẽ 
thu được 69—~70g axit khan. 

3. Vừa đun nóng vừa hòa tan 250-260ø axit oxalic kỹ thuật 
trước 500—-800znỶ nước (phương pháp VTT). Thêm vào dung dịch 
đó 0,ðõm/ H;SO¿ và dung dịch Ba(OH); đến khi kết tủa SO¿y khi 
đó kết tủa BaSO¿ kéo theo tạp chất Pb?*. Kiểm tra xem SO¿” 
còn không bằng cách cho nước lọc phản ứng với BaCl;. Kiểm tra 
Ba” bằng phương pháp nhó giọt. 

Sau khi kết tủa SO,” và BaŸ* thì đem đun nóng dung dịch, để 
yên 8-10 giờ và lọc. Làm bay hơi nước lọc (ở 80-~85°) đến t]. 
riêng 1,1, để nguội, lọc hút các tỉnh thể vừa tách ra và kết tính 
lại từ nước. Lượng thu được 90g. 
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AXIT PECLORIC 


Aciduimnperchloricum Perchlortc œcrd Lcberchlorsaure 
Acrdunthyperchloricum Đerchlosaure 
HCIOÔ; TLPT 100,465 


Tính chất 

HCIO, khan là một chất lỏng linh động, bốc khói mạnh, rất háo 
ẩm, có t.]. riêng lá 1,77. T chảy —112, T sôi 39° với áp suất. 50mznHg. 

Rơi vào da sẽ làm bỏng và đau nhức. Tiếp xúc uới chết chúy 
(than, giấy, gỗ...) sẽ nổ mạnh. Khi đun nóng, cũng như khi bảo 
quản (ngay cả trong tối) nó đều phạn hủy và nổ. Vì axit, dễ gây 
ra nổ mạnh uò những uết thương đơu uàè khó lành. Nên bhi sử 
dụng oxit đó, phải thật thận trọng. Làm việc với dung dịch nước 
của axit hoàn toàn không nguy hiểm. 

Đem hòa tan trong một lượng nước tương đương (làm lạnh) axit 
sẽ đông đặc thành thể bột nhão tính thể, gồm những hydrat 
HỚIO¿.HạO có Thoát chảy là 50°. Khi lượng nước nhiều hơn axit thì 
khi hòa tan phát ra tiếng rit, đầu tiên tạo ra dihydrat HCIO,.HạO 
tan vô hạn trong nước. HCIO¿ là axit mạnh nhất trong số tất cả 
axit đã biết. Axit rất loãng có vị rất chua nhưng dễ chịu. 

Khi chưng cất các dung dịch axit pecloric loãng thì đầu tiên nước 
bốc lên, rồi ở 203° thu được hydrat chứa gần 72% HCÌO¿. Axit đó 
bốc khói trong không khí, nhưng hoàn toàn bền. Không nên chưng 
axit khan dưới khí quyển; ở 50” nó chuyển thành màu đỏ thẫm, đun 
nóng tiếp nó có màu thẫm và trở nên không trong suốt. Ở 75° bắt 
đầu phân hủy; nhiệt độ dừng ở 92° một thời gian lâu, đồng thời hơi 
trắng đục và khí màu vàng thoát ra. Cùng lúc đó cho bình thu tụ lại 
một số giọt chất lỏng đỏ thâm chứa 94,77% HCIO„, chất này đột 
nhiên nổ rất mạnh. Chất lỏng còn lại trong bình chứa 87,75% 
HCIO¿ đông đặc thành những tỉnh thể trắng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 151-50, thành phẩm hạng tình khiết phải 
có d?'` nằm trong khoảng 1,19—1,22 và chứa ít nhất 30% HCIO¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong axit peclorie hạng £.È.p.f 
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là (%); 


Tạp chất t.h 
Chất không bay hơi 0,5 
Clorua (C]) 0,001 
Sunfat (SO¿) 0,01 
Sắt (Fe) 0,001 


Điều chế 

1. NH¿CIO¿ + HNO; + 2HCI = HCIO¿ + N;¿ + Clạ + 3H¿O 

Để điều chế dung dịch 70% HCIO, tỉnh khiết thì bỏ 500g 
NH¿C]O¿ vào một bình cầu dung tích 27, thêm 600m nước, 400g 
HNQ; (nh khiết, tÌ. riêng 1,4) và đun sôi mạnh. Lấy một phểu 
nhỏ giọt cho đầu dưới gần sát chất lỏng, đổ vào phẫu 105g HICI 
(tỉnh khiết, tÌ. riêng 1,19) pha với 400~500mj nước, rồi cho chảy: 
xuống bình, đầu tiên nhanh, đên cuối cùng thì chậm hơn (trong 
khoảng 25ph). Trong thời gian chảy, chất lỏng trong bình phải sôi 
mạnh. ĐÐun sôi dung dịch trong vòng một giờ, thỉnh thoảng thèm 
nước bù vào lượng bay hơi, rồi rót sang một bát sứ lớn và làm bay 
,hơi nhanh cho đến khi xuất hiện hơi HC1O; nặng, màu trắng. 

Trong thời gian đun bay hơi HCIO,¿, nhốt thiết phải giữ không 
để các chất hữu cơ: giấy, gỗ, cao su... rơi uào dung dịch (nổ rất 
nguy hiểm!) 

Axit thu được không lẫn NHạ' nhưng vẫn còn chứa một lượng 
nào đó HNO;. Để loại trừ chất này lại thêm một lượng nhỏ axit 
clohydric (nh khiếp và lại làm bay hơi cho đến khi xuất hiện 
hơi trắng. Axit còn lại ứng với dihydrat HCIO,.HạO. 

Để điều chế thành phẩm hoàn toàn tỉnh khiết thì đem chưng 
cất axit trong chân không là tốt nhất. Muốn vậy, dùng bình cầu 
kích cỡ l/, lắp ống sinh hàn nhám (¿.20). Ông nhánh giữa bình 
và ống sinh hàn phải dài ít nhất 40cm đủ để không khí làm nguội 
bớt (nếu không, ống nối của ống sinh hàn có thể bị vỡ). Cổ bình 
kéo dài thêm để cct kẹp nhiệt kế trong đó qua một đoạn ống cao 
su. Do hơi HƠIO¿ có tính ăn mòn mạnh nên cao su phải nằm cách 
ống nhánh thoát khí ít nhất là 20cm. Đầu dưới ống nối của ống 
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sinh hàn được lắp với bình thu qua nút eao su. Tiên hành chưng 
cất trong dụng cụ nhám thì tốt hơn. Để tránh lắc mạnh người ta 
bỏ vào bình câu những ống mao dẫn bằng thủy tính. 


Bảng 59 — Trọng lượng riêng các dụng dịch nước HCIO; 


H10; % HCIO, % 


¬ tlig:/fiadlohi Honb soqi 


HC)O, %4 HCIO, % 
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HCIO, % HCIO, % 


Hình 20. Dụng cụ chưng HCIOs - 

Dùng dụng cụ đó có thể dễ đàng chưng cất đến 500g axit 
trong vòng một giờ. Chất lỏng cất được có chứa một ít Cl; và 
Cl;O, tách chúng bằng cách đun nhẹ và thổi không khí qua. 

2. Theo phương pháp khác HCIO, 70% được điều chế như sau: 
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Vừa khuấy liên tục 260w axit clohydrie (th khiết, tÌ. riêng 
1,19) vừa thêm vào đó (làm trong tủ hút) từng lượng nhỏ cho 
đến khi hết 130g NaClO¿. để yên hồn hợp vài giờ, thỉnh thoảng 
lại khuấy, rồi lọc hút qua phêu thủy tỉnh, rửa NaCl khỏi kết tủa 
bằng 30-40 axit cloF ;dric. Làm bay hơi nước lọc cùng với các 
nước rửa trong bát sứ đặt trong tủ hút cho đến khi hết Cl” (thử 
với AgNOạ). Khi đó thường xuất hiện hơi HC]O¿ trắng đục. 

Làm nguội dung dịc31, lọc bổ một lượng nhỏ NaClO; không 
phân hủy qua phễu thủy tỉnh đáy xốp và thu được gần 150g axit 
pecloric thô có t.]. riêng 1,6. 

Để tỉnh chế người ta đem chưng cất axit trong chân không 
dưới 15-20mzmznHg tron; dụng cụ nhám. Ở 48-54° nước bốc hơi 
lên chứa những axit pccloric; ở 107-111° thu được NaClO¿ 70- 
72%. Còn nếu không loại riêng phân đoạn nước ra thì thu được 
gần 220-230g NaClO¿ ‹ 5%. 

3. Để điều chế axit khan, đem 
trộn một hỗn hợp gồm 50g KCIO¿ 
(tỉnh khiết) với 150-175ml H;SO, 
96-97% (0inh khiết) trong bình câu 
dung tích 300m, rồi đun nóng trong 
chân không; có thể lẫn tạp chất SO; 
nhưng không có hại. Bình cầu 1 
được nối qua một ống hình góc : HN, 
vuông dài 75cm (h.21) với bình thu mà 21. Dụng cụ điều chế HCIO. khan. 
2 nhúng trong hỗn hợp muối và Bbáy —rhy TU dàn | 
nước đá. Chiều thẳng đứng của ống XU NN dì 
hình góc vuông được lắ› ống sinh hản ở. Bình thu 2 nối với bơm 
hút bằng nước. Khi dùnz bơm hút bằng dầu thì giữa nó và bình thu 
lắp thêm ống 4 nạp đầy KOH hay NaOH rắn. Nối những bộ phận 
của máy giữa bình cầu và ống KOH qua những nút bằng amiăng có 
phết thủy tỉnh lỏng, điều đó đảm bảo chồ nối được chắc, ngay cả 
khi người ta dùng dụng cụ để chưng cất trong chân không. 

Những nút đó đượ: chế tạo như sau: chẳng hạn để nối ống 
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sinh hàn với bình thu thì phết thủy tỉnh lông đặc sệt vào đầu 
ống, rồi lấy một giải cacton amiăng, mỏng rộng gần 25mm quấn 
xung quanh cho tới độ dày cần thiết. Thấm đầu giải và toàn bộ 
nút bằng một ít thủy tỉnh lỏng nữa. Sau 10-20pkh làm khô là nút 
có thể đem dùng được. Quấn chặt (dùng thủy tính lỏng) amiăng 
vào ông hình góc vuông cùng với ống nghiệm ð có cắm nhiệt kế. 
Còn nếu dùng dụng cụ nhám thì tốt hơn (không bôi mỡ, nếu 
không nó có thể nồi). 

Đun nóng bình cầu trên nồi cách dâu đến 135—145° dưới áp suất 
50—70mmHg; khi đó sẽ thu được HCIO,. tăng dần nhiệt độ của nồi 
tới 160-190”, đồng thời phải đặt nổi sao cho mặt thoáng của dầu 
thấp hơn mứa axit trong bình. Sau 1,5-2 giờ thì ngưng chưng cất. 
Thu được 22-24g HClO¿ có màu hơi vàng do lẫn clo dioxyt và có 
chứa gần 1% H;SO¿ và đôi khi cả những vết clo nữa. 

Để tỉnh chế, ngay lúc đó đem axit chưng cất hai lần trong 
chân không bằng dụng cụ đậy nút amiăng hay nút nhám. Khi 
đun nóng trên nồi cách thủy đên 45-65° và dưới áp suất 50- 
70mmHg thì axit khan sẽ chuyển sang bình thu còn HạSO¿ và 
một lượng nào đó hydrat HCIO¿.H;O còn lại trong bình. Thu 
được 18-21g axit tỉnh khiết không màu. 

Axit khan cần đem dùng ngay; không thể giữ nó lâu ngay cả 
- trong chỗ tối và lạnh. 


AXIT PEMONOSHNFGRIC 


Peroxymonosulfric Sulfomonopersaure 
acid Caroschesqure 
H;S5O; TUPT 114,082 


Tính chất 


Người ta chỉ biết axit pemonosunfuric trong dung dịch. Dung 
dịch của nước axit đó đần dần thủy phân tạo ra H;SO¿ và H;O¿. 
H;SO; + H;O = H;ạ§O, + HyO; 
Những dung dịch trong các axit sunfric và photphoric bền hơn. 
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Khi pha với Ba(OHI)., nó sẻ phân húy tức lhác. So vớt axit 
peroxydisunfrie (K;S8;O¿J axit pemonisunfuric bên hơn trong eác 
dung dịch axit và kém bền hơn trong các dung dịch trung tính 
và kiềm. 

Điều chế 

K›5:Os + H;SO, + H,O = H;5O;s + 2KHSO¿ 


Dung dịch bên của axit pemonosunfuric (chứa HạPO¿) được 
điêu chế theo cách sau đây: nghiên 10g kali pesunfat K;S;Os 
(nh khiết) và để yên hỗn hợp trong một giờ. Mặc dù trong thời 
gian đó không phải tất cả lượng pesunfat đã phản ứng hết, vẫn 
không thể để hỗn hợp lâu hơn được, vì để lâu H;SO; đặc sẽ gây 
ra sự phân hủy và giải phóng O; và O¿. Rót hỗn hợp lên nước đá 
(1—-1,2*Èg) và thêm dung dịch 2-3% Ba(H;ạPO¿); đến khi hết kết 
tủa BaSO;¿ thoát ra” (thể tích chung là 1,57). 


Đem lọc hút dung dịch chứa một lượng Ba”` nào đó khỏi 
BaSQ¿ trên phễu thủy tỉnh có đáy xốp và thối không khí qua đó 
để đuổi hết mùi ozon. Dung dịch loãng thu được chứa axit 
pemonosunfuric (và HạPO, dùng làm chất ổn định) rất bền và 
mãi vài tháng sau mới tách ra những vết BaSOi. 


AXTITT PEIODIC 
Actidum Periodic qcid Perjodsqure 
Per7odicum DUecberJodsdaure 
HIO¿.2H;O hay H;lO; TLPT 227,95 


Tính chất 

Người ta không điều chế được axit peiodic khan có thành 
phần HIO¿. 

Axit thu được theo phương pháp trình bày dưới đây ứng với 
công thức HIO¿. 2H;O (hay H;lO;). Nó kết tính thành những 


'* Để điều chế Ba(H2PO4)2 thêm một lượng Hi3PO4 đã tính vào dung dịch 
barit đặc nỏng. 
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hình lăng trụ không màu, nóng chảy ơ 140”. đồng thời bị phân 
húy một phần. 

Hút ẩm mạnh và đễ tan trong nước. Dung dịch hóa thành 
màu vàng khi để ngoài không khí va sắc mùi ozon. Axit tan 
trong rượu; khó tan trong ete. Hằng số phần ly K =2,3.10 3, 

Người ta không điều chế được HIO;¿ khan. 


Bảng 60 - Tỷ trọng các dung dịch nước HIO,2H;O 


3,8 24,0 1,2165 
1,4008 


7,ä 38.7 
13,7 
Tạo ra hai kiểu muối MeÌ1O, và Me;''1;IOs. theo những dữ 
kiện mới nhất thì trong phân tử H;lO; có một liên kết bán cực 
và người ta mô tả cấu tạo của nó như sau: 


HO O ©OH 
4 


Z1 
HO HO OH 


Điều chế 


1, lạ + 7C]; + 1BNaOH = 2Na;:H;IOs + 14NaCl + 6H;O 
Na¿;H;ÍOs + 3AgNQO¿ = Ag;IO; + 2NaNO; + HNO; + HạO 
4AgalO:s + 6C]; + 10HạO = 4H;ïOs + 12AgCI + 3Oa. 

Hòa tan 12,7g iot trong 600g dung dịch NaOH (0w khiết) 
10%, đun dung dịch đến sôi và cho sục vào đó một dòng khí clo 
mạnh (rong Hỉ hút). Nếu bắt đầu thấy nổ lục bục do tạo ra kết 
tú+ thì đưa ngọn lửa ra xa và cho clo qua đến khi kết tủa trắng 
Na›H;:IO; không còn lắng xuống nữa. 

Rửa kết tủa bằng nước lạnh và sấy khô trong tủ sấy ở 90- 
100”. Thu được gần 22g muối của natri (80% theo lý thuyết). 
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Trộn muối vào một lượng dư nước; thêm: dung dịch đác chứa 
51g AgNO¿ tinh bhiển đun chất lòng lên, lọc nóng và rưa kêt 
tủa peliodat AgslOs; bằng nước. Trọn muối bạc côn đang tớt với 
mnột ít nước và vừa khuấy vừa cho clo sục vào đến khi kết tủa trở 
nên gần trắng. Lọc bỏ bạc clorua vừa tạo ra, cô nước lọc trên nỏi 
cách thủy và đặt vào bình hút ẩm chứa H;SO.. 

9. Phương pháp đơn giản hơn để điều chế H;ÏOs là cho dung 
dịch nước KIOx¿ 6% nóng đi qua cột chứa cationit KỶ -2 ở dạng 
H'. Cô dung dịch H;IO; thu được và kết tỉnh như ở điểm ¡. 


AXIT PHOTPHOMOLYPDIC 


Acidum Phosphomolybdic ˆ Phosphormolyb- 
dansqure 
Phosphormolybdaentcum œcid 
H;[P(Mo,O;)¿],H;O TLPT 1861 ,49 
Tính chất 
H;[P(Mo¿O;)s],H;O là những hình lăng trụ tam tà màu vàng 
óng ánh, dễ tan trong nước. Nên dựng thành phẩm trong những 
bình màu thâm đậy nút nhám. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tối đa cho phép :.2ng các hạng thành phẩm 
axit photphomolypdic (theo ĐKKTLK 4223-53) là (%): 


Tợp chất t.k.h.h t.b.p.t tk 
Chất không tan trong nước 0,009 0,01 0,02 
Sunfat (SOua) 0,01 0,02 0,04 
Nitrat (NO;) 0,005 0,01 0,02 
Clorua (C]) 0,01 0,02 0,04 
Canxi (Ca) 0,005 0,01 0,015 
Sắt (Fe) 0,001 0,003 0,005 


Kim loại nặng nhóm HS (qui 0,001 0,002 0,005 

ra Pb) 

Ngoài ra phải tiến hành kiểm tra hờ lượng amoniac trong 
thành phẩm như sẽ mô tả đối với axit photphovonfamic. 
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Điều chế 

12MoO; + H;PO, + 2H;O = H;[P(Mo,O,';] 

1. Đề điều chế thành phẩm £.È.p./. người ta đun sôi 80g MoO 
ttinh khiết) 250m! nước và 5ml H;PO, tình khiết, t.Ì. riêng 1,75) 
trong một bình câu đáy tròn trong ba giờ, thỉnh thoảng lại lắc 
và thêm nước vào lượng đã bay hơi. Làm nguội dung dịch màu 
vàng thu được, đề yên và lọc (cặn MoO; có thể dùng cho lần 
tổng hợp sau). 

Dung dịch của hai lần chế hóa (thể tích chung gần 500) 
được tập trung lại, chuyển vào một phễu chiết lớn. Mặt khác, lấy 
200m ete rửa với nước rồi làm khan, xong chưng cất và làm lạnh 
bằng nước đá (cấm iửa!). thêm 200m ete đó vào phễu chiết và lắc 
liên tục vừa nhỏ thêm dần từng lượng nhỏ một cho hết 10m axit 
clohydric (tinh khiết, t.\. riêng 1,19). Khi để yên chất lỏng sẽ tách 
thành ba lớp. Lớp dưới (eterat của axit photphomolypdic) có thể 
tích gần 70m, chuyển nó sang bình cất nhỏ và chưng trên nỗi 
cách thủy (cấm lửa?) để tách ete ra. Sau khi chưng xong, cứ để 
bình trên nồi cách thủy đun sôi một giờ nữa, rồi chuyển dung 
dịch có màu lục xanh lãm vào bát sứ. 

Khi đã đun nguội, lọc hút tỉnh thể (gần 60g), hòa tan trong 
59m nước nóng và sau khi nguội thì thêm 3,B-4m/ HạO; 30% 
hay HNQ¿ (rh khiết, t.Ì. riêng 1,38). 

Sau khi để yên nửa giờ, dung dịch phải trở nên vàng, nếu 
không phải thêm vài giọt H;O; 3% nữa đến khi mất màu lục. 
Lọc dung dịch nếu thấy cần và làm bay hơi (trong chân không 
thì tốt hơn) cho đến khi một lượng lớn tính thể được tách ra. 
Lọc hút để lấy tỉnh thể và sấy khô ở 35-40°. Thu được gần 55g. 

Nếu thành phẩm có lẫn CE thì nên đem kết tinh lại với 50m! nước, 

2. Dung phương pháp sau đây có thể điều chế được thành 
phâm hạng /.k.p./ mà không dùng đến ete (phương pháp VTT). 
Lắp ráp máy khuấy và ống sinh hàn ngược vào một bình cầu 
chứa 500m nước, 640g MoQ; (nhiều hơn bốn lần theo lý thuyết 
và 9,1øg H;PO, (tính với loại axit 100%) rồi vừa khuấy vừa đun 
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sỏi hỗn hợp trong vòng hai giờ. Dung dịch phải có mau vàng 
đẹp: nếu xuất hiện màu lục thì thêm vài giọt H¿O¿ Đề nguội 
hỗn hợp, lọc bó MoO; còn đư, làm bay hơi đến có vâng. đề nguội, 
lọc hút để lấy tình thể và phơi khô ngoài không khi trong hai 
giờ. Thu được gân 120g thành phẩm có hàm lượng nước 20%. 
Hiệu suất 75% tính theo lượng MoOa đã tham gia phản ứng. 


AXIT PHOTPHORIC 
(axit orthophotphorie) 
Acridum Phosphoric acid Phosphorsutrre 
Phosphoricum Orthophosphorsaure — Orthophosphorsgure 
HạPO, TLPT 97,999 
Tính chất 


HạPO, là những tỉnh thể hình trụ có Thoát cháy 41,75°. Ở 
trạng thái lỏng rất có khuynh hướng chậm đông và là một chất 
lỏng thể sirô không màu, có t.Ì. riêng 1,88, không mùi. Dễ tan 
trong nước và rượu, không độc. Kết tính từ các dung dịch có t.]. 
riêng 1,75—1,85, khi cho mỗi vào thì dã kết tỉnh. Khi đun nóng 
tới 150° axit photphoric không đạt tới 100% hàm lượng H;PO,, 
mà bắt đầu mất nước liên kết, chuyển thành H,P;O; và sau đó 
chuyển thành HPO¿. 

Axit photphoric đứng trung gian giữa các axit mạnh và yếu. 
Các hằng số phân ly nhiệt động của nó ở 28”: K; = 751.103, 
Ñ; = 623.10, K¿ = 4,8.10ˆ. Hydrat H;PO,. 1⁄2H;O cũng có thể 
thoát ra thành những tỉnh thể nhỏ màu trắng, rất hóa ẩm, có T 
chảy 29,35°. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 6552-53, thành phẩm hạng f.k.p.( phải chứa ít 
nhất 88% H;PO;, thành phẩm hạng fnh khiết chứa 87,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
là (%): 
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Tựp chất !.b.p.t t°, 


Clorua (C]) 0.0002 1,0005 
Sunfat (SỐ/¿) 0,0001 1,002 
Natrat (NOa) 0,0005 1,001 
Sắt (Fe) 0,001 1,002 
Kim loại nặng của nhóm H;S 0,0005 1,001 
Km loại nặng của nhóm H;S 0,0005 1,001 
Asen (As) 0,0001 1,0002 
Kim loại nặng nhóm kiểm thổ 0,0001 1,001 
Axit bay hơi (CHạCOOH) 0,0015 1,0015 
Các muối amoni (NH,) 0,002 1,004 


Bảng 61 - Trọng lượng riêng của các dung dịch nước H;PO, 


1,0054 : 1, 1962 22,506 
1,0109 : 1,2036 23,232 
1,0164 : 1,2111 23,958 
1,0220 : 1,2186 24,684 
1,0276 : 1,2262 25,410 
1,0333 : 1,2338 :26,136 


1,0390 › 1,2415 2,862 
1,0449 : 1,2493 h 27,588 
1,0508 ; 1,2572 28,341 
1,0567 : 1,2651 29,040 
1,0627 ' 1,2731 29.766 
1,0688 : 1,2812 30,492 
1,0749 h : 1,2894 31,218 
.1,0811 , 1,2976 31,944 
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T. 1. H. SẠu HaPOa % l b § .. H;PO; 
riêng riêng % 


10,890 1,3059 32.670 
11,616 1/3143 33,496 
12,342 13227 34,222 
13,068 1,2213 34,948 
13,794 1,3399 35,674 
14,520 1,3468 36,400 
15,246 1,3573 37,126 
15,972 1/3661 37,851 
16,698 1,3750 38,572 
17,424 1,3840 39,304 
18,150 1,3931 40,080 
18,876 1,4022 40,756 
19,602 1,4114 41,482 
20,328 1,4207 42,208 
21,054 1,4301 42,934 
21,780 1,4395 43,660 


Ngoài ra phải tiến hành kiểm tra như sau: 

Hàm lượng các chất khử được KMnO¿. 

Hòa tan 17 + 0,01g thành phẩm trong 20m nước, thêm 2m 
dung dịch 0,01N kali pemanganat, đưn đến sôi và giữ trên nồi 
cách thủy 10ph. Màu hồng phải mất đi trong vòng 10p. 

2. Hàm lượng của axit metaphotphoric (HPO);). 

Hòa tan 1ø thành phẩm thành ð5m¿i dung dịch, đổ sang ống 
hình trụ, thêm ấm nước, 5m dung địch anbumin và khuấy 
những không lắc. Dung dịch phải trong suốt. Để điều chế dung 
địch anbômin như sau: lắc ky 5g anbumin với 250g nước trong 
vòng 10pñ rồi lọc. Có thể dùng lòng trắng trứng gà thay cho 
dung dịch anbumin. Trộn lòng trắng với nước sao cho thu được 
dung dịch 20%. 
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Điều chế 

1. Nạp 127g photpho vàng, 1400⁄/ HNO:, Œủih khiết, CŨ: 
riêng 1,2) vào một bình cổ cong nôi với bình ngưng và đun cần 
thận trong tủ hút. T/. riêng của HNO¿k thế uượt 1,2 để tránh 
nổ nguy hiểm. Còn khi dùng HNO; có tÌ. riêng 1,18 thì phản 
ứng lại quá chậm. 

Photpho chảy ra và sau đó phản ứng tiến hành êm dịu. Sau 
10-12 giờ, khi photpho hoàn toàn hòa tan, làm bay hơi dung 
dịch trong bát sứ. Đến khi bay hết HNO; (thử với EeSO¿; và 
H;SO,), khi đó nhiệt độ không được vượt quá 188”. Cũng cần xác 
nhận là không có axit photphoro (dung dịch HgCl; không được 
tạo ra kết tủa đen với dung dịch đem thử) nếu không thì phải 
thêm nó một ít HNO; bốc khói nữa và tiếp tục cho bay hơi. 

Đun nóng dung dịch thu được và cho sục H;S vào đến khi kết 
tủa hết asen, pha loãng với nước, lọc và lại làm bay hơi chậm 
cho đến khi nhiệt độ chất lỏng lên tới 160°. Thành Binh hầu 
như là H;ạPO, 100% 

2. Hòa tan 73g Na;HPO, 12H;O (tính khiết) Bo 460ml 
nước, làm lạnh và bão hòa dung dịch bằng hydro clorua đên khi 
thu được chất lỏng bốc khói. NaCl thoát ra gần như không tan 
trong dung dịch bão hòa HCI. Lọc và làm bay hơi nước lọc đến 
khi thu được thể bay hơi đặc sệt. Làm lạnh chất lỏng, thêm một 
thể tích tương đương rượu tuyệt đối và lọc bổ NaCL tinh thể 
thoát ra. Từ từ chưng cất rượu khỏi nước lọc. Đem thử độ tỉnh 
khiết của axit photphoric thu được ở thể sirô và trong trường 
hợp cần thiết thì tính chế theo phương pháp ở. Đôi khi thanh 
phẩm có màu nâu do lẫn các tạp chất hữu cơ. 

8. Để tic khỏi As nt bão hòa axit 80% (kỹ thuật, tÌ. riêng 
1,65) bằng HCI trong vòng 30ph. Thêm 40-50% nước dihydro 
sunÂuia theo thể tích và lại bão hòa HCI trong vòng 2 giờ. Sau 
một ngày đêm đem lọc hút kết tủa, đun nóng nước lọc và thêm 
vài giọt HNOa vào, rồi làm bay hơi trên nồi cách thủy để đuổi 
HƠI. Bằng cách đó có thể điều chế được HạPO/¿ có t.]. riêng 1,90, 
chứa cả thầy 0,0002%C1 và 0,00002% As. 
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4. Đô tính chế axit photphorie (#0hưát! khói As và Pb thì 
phương pháp điên phân là phương pháp có tình chát thực tế hơn 
cả. Pha loãng axit đên 70--75⁄, thêm CuO tít nhất phải nhiêu 
lượng As năm lần) và điện phân dung dịch, anot bằng platin và 
catot bằng đồng, giữ nhiệt độ của chất điện giải ở gần 50“. Mật 
độ dòng ở anot phải là 0,ỗ -— LA/em”, ớ catot là 0,008-0,01 
A/em”. Muốn tách As (dưới dạng Cu¿As) trong lšg axit thì cần 
phải 10-12 giờ; sau đó Pb bắt đầu kết túa. Sau 15-20 giờ thì 
ngừng điện phân và lọc dung dịch qua phễu thúy tỉnh đáy xốp. 
Lượng điện tiêu thụ là 0,07-0,09¿W% cho lšg axit. HạPO, thu 
được như vậy chứa một lượng Pb nhỏ hơn 5.10 5%. 


AXIT PHOTPHORƠ 
Acidum Phosphorous “Phosphorige 
Phosphorosumn œcid Sgure 
HạPO; TLUPT 81,999 


Tính chất 


HạPO; là những tính thế không màu có t l. riêng 1,65, chảy 
rữa ngoài không khí. Thoát chảy 74,4°, trên 160° phân hủy theo 
phương trình: | 

4H;PO; = 3H;PO, + PHạ 

Rất dễ tan trong nước: trong 100m nước ở 0° hòa tan 7B5,B8g 
HạPO;, ở 30° hòa tan 84,12. HạPO; là một axit hai nấc, các hằng 
số phân ly của nó ở 2ð”: K; = 1,6.10”; K;= 7.10”. Là một chất 
khử mạnh, giải phóng các kim loại tự do ra khỏi muối của Hg” 
và Ag'. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BĐD Những” 518-41, thành phẩm hạng :.È.h.h 
phải chứa ít nhất 97% HạPO;, hạng ¿inh khiết chứa ít nhất 95%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HạPO: như sau (%): 
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Tụp chút f.h.p.t t.b. 


Chất không tan trong nước Ù.02 0,05 
HạPO¿ 2,0 3,0 
Clorua (CD 0.002 0,005 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 


Điều chế 

Để điều chế thành phẩm ¿.È.p. lấy một bát sứ cỡ 1/ chứa 
B000! nước cất, ướp lạnh bằng nước đá và lắp vào đó một máy 
khuấy, rồi vừa khuấy (đũa khuấy phải sát gần đáy) vừa nhỏ vào 
cốc từng giọt cho đến?hết 100g PCI; vừa điều chế có T sôi 74- 
76”. Khi phản ứng xong có thể thôi làm lạnh. 

Lọc dung dịch nếu có vấn đục, rồi làm bay hơi nước lọc ở 
nhiệt độ dưới 140° đến khi còn 1⁄3 thể tích (nghĩa là đuổi hết 
HCI). Làm lạnh đến 60—65°, cho tỉnh chế vào làm môi, rồi vừa 
khuấy vừa làm lạnh. Toàn bộ khối chất 63g kết tỉnh. 

Để điêu chế thành phẩm tỉnh khiết hơn thì hòa tan 10g 
H;ạPO; trong 3,5 nước rồi trộn 53g H;ạPO; còn lại vào dung 
dịch này. Khuấy kỹ, lọc hút các tinh thể rồi đựng vào nồi có nút 
nhám. Thu được 40g (67%). 


AXIT PYROPHOTPHORIC 


Acidum Pyrophosphoric Pyrophosphor—saure 
pyrophosphoricum acid 
H,P;O;“” TLPT 177,982 

Tính chất 

H;PzO; là một khối không màu giống thủy tỉnh. Khi lạnh 
dung địch nước khá ổn định, đem đun sôi với HNO; thì nhanh 
chóng chuyển thành HạPO,. độ mạnh của axit pyrophotphoric 
được đặc trưng là những hằng số phân ly: 


'* Cỏ những chỉ dẫn nói rằng. HạP2O; tồn tại ở hai dạng đồng phân. 
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K,= 1.10 °; Ñ; = 3.10”; Ky = 210 °: K,= 610”. H,P2O; chỉ 
tạo ra hai kiêu muối của H„P;O; đều độc. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5653-05, thành phẩm /t¡h khiết phải chứa ít 
50% HP;O;. còn chủ yếu phải là H;PO,,. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong H„P;O; hạng finh khiết 
như sau (%): 

Clorua (C]) 0,002 
Sắt (Fe) 0,003 

Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra thành phẩm như sau: 

1. Các sunfä(. Rốt 10ml axit clohydric có t.Ì. riêng 1,19 vào 
dung dịch chứa 5g thành phẩm trong 25m! nước, pha đến 100mm, 
đun sôi thêm 5n! dung dịch BaCl; và đun ở 60-70° trong hai 
giờ. Dung dịch phải không đục. 

2. Axdtt metaphotphoric Pha mi dung dịch anbumin (hay 
protein) vừa điều chế được vào một dung dịch chứa 1g thành 
phẩm trong 5m nước và trộn đều nhưng không lác. Dung dịch 
phải trong suốt. 

Điều chế dung dịch anbumin như sau: trộn 2g anbumin với 
1007 nước, lắc, rồi lọc. Có thể lọc lòng trắng trứng gà tươi thay 
cho anbumin, hòa tan nó vào một lượng nước nhiều gấp bốn lần 
(không lắc). 

Điều chế 

1. Để điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta 
dùng phương pháp sau đây: lấy một chến platin để vào khuhg 
tam giác bằng sứ đặt trên miệng lò nung, rót HạPO, (nh khiết, 
t.Ì. riêng 1,7) vào chén đó và đun sôi ở 250° trong khoảng 6-7 
giờ, cho đến khi lấy mẫu thử hòa tan vào nước và trung hòa 
bằng NH,OH, nhỏ AgNO; vào thì thoát ra một kết tủa trắng 
tính (AgP;O;) chứ không phải hơi vàng (ân AgaPO¿). 

Cũng có thể kiểm tra quá trình khan hóa bằng cách xác định 
ham luọng ï1:P;O- trong thành phẩm. Muốn vậy đem hòa tan 
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một lượng cân chính xác trong khoảng 0.2-0,3g vào 50! nước 
trong bình cầu cỡ 150”, thêm năm giọt bromphenol chàm và 
dùng NaOH 0,1N chuẩn đến khi dung dịch chuyến từ màu vàng 
sang màu lam nên tím. Rồi thêm 15m! ZnSO¿ 1N, khuấy đều và 
lại chuẩn bằng NaOH 0,1 đến khi màu chuyển từ vang sang 
lam nên tím. Thể tích NaOH lấy cho đợt chuẩn thứ hai tương 
ứng với hàm lượng H¿P;O;, 1z NaOH 0,1N ~ 0,0089g H¿P;O;. 

Để nguội thành phẩm trong bình hút ẩm tới 50-60” và rót vào 
lọ lúc đang còn ẩm (nếu không chất lỏng sẽ trở nên quá nhớt). 

Cứ 625g HạPO;¿ có t.]. riêng 1,7 sẽ thu được 500g thành phẩm 
chứa 52—5B% H¿P;¿O;. 

2. Cũng có thể điều chế axit pyrophotphorie bằng cách thêm 
anhydrit photphoric vào axit orthophotphoric: 

4H,POa + PạOzs = 3H,P;O; 

Đun nóng, khuấy mạnh và thêm 95—100g P;O; (từng lượng 3— 
5z một) vào 100g HạPO¿ (t.1. riêng 1,70). Dung dịch phải trong 
suot, nếu không thì đun nóng lên 80—100°. 

Phân tích axit thu được; hàm lượng P;O; phải đạt 79,8 + 0,2% 
(nếu hàm lượng khác đi, thì thêm một lượng PO; hoặc nước đã 
tính trước). Để yên dung dịch một vài ngày ở lạnh cho kết tinh, 
sau đó đem lọc. Chất tỉnh thể thu được chứa 85-95% H,P;O;; 
nước cái chứa HạPQ.. HPO; và HgPạOno. 


AXIT PYROSqANFURIC 
Actdum PyrosulRưie Đyroschuuefelsaure 
Pyrosulfurtcum actd 
H/P;O; TLPT 178,148 


Tính chất 


H.P;¿O; là khối tinh thể trong suết, bốc khói ngoài không khí. 
Thoát chảy 35°. Khi đun nóng phân hủy thành SO; và H;SO.. 
axit sunfuric bốc khói thị trường (oieưm) là hỗn hợp chứa những 
lượng thay đổi H;ạ5O¿ và H:F..©:;. 
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Bang 62 ¬ iidmn lượng SO, trong dxữ sunfutic bốc khối 


SỐ; Tòng H;SO; 
cộng % 
100 


81,6 
99 


3Ó; Tông | H;SO, 
cộng % 4 


SO; 
bóc lên 4 
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SO; Tổng | H;SO; | SO; bốc | SO; tổng | H:SO SO; bốc 
cộng % % lên % cộng 4 | Bạ % lên 4 
87,7 67 


33 93,2 37 63 


87,9 34 93,4 36 64 
88/1 35 93,6 35 65 
88,2 36 93,8 34 66 
884 37 93,9 33 67 
88,6 38 94,1 32 68 
88,8 39 943 31 69 
89,0 40 94,5 30 70 
89,2 41 94,7 29 71 
89,3 42 94,9 28 72 
89,5 43 95,0 27 73 
95,2 74 97,8 12 88 
95,4 75 98,0 11 89 
95,6 76 95,3 10 | 90 
95,8 T1 98,3 9g! 91 
96,0 78 985 | - 92 1 
96,1 79 987 1 : 1 95 || 
96,3 80 | 989 6 94 
96,5 81 991 5 95 
96,7 82 99,3 4 96 
96,9 83 99,4 3 97 
97/1 g4 99,6 2 98 
97,2 85 99,8 1 99 
97⁄4 86 100,0 0 100 
97,6 87 
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Bảng 63 -: Trọng lượng riêng cà nông độ của axúl sunfưtc 


bốc khói ớ 20“ 


5Ox cất được 


SO, tổng cộng % 


81,i8 
82.12 
82, t1 
82,03 
82,31 
_ 82,39 
83,18 
83,43 
83,48 
83,57 
83,73 
84,98 
84,56 
85,06 
85,57 
86,28 
86,78 
87,18 
87,41 
87 65 
88,22 
88,92 
89,83 
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Bảng 64 — Trọng lượng riêng cúa axit sunfric bốc khói thị trường 


Trạng thái — | SO, cất được 


tập hợp ⁄ Đo được ở Tính được 
289 ở 15,51 


Lỏng 


Tỉnh thể 


Lỏng 
Tinh thể 


Theo ĐKKT BHƠCN 1477-53, thành phẩm phải là một dung 
dịch đầu, không màu, chứa ít nhất 62% SOs tự do. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
oÏewm là (%): 


Tạp chất t.b.h.h t.h.p.í th 
Cặn bã không bay hơi 0,001 0,002 0,01 
Axit clohydric (HỚI) 0,001 0,0002 0,0005 
Axit mtric (HNO;) 0,0001 0,0002 0,0005 
Iãmm loại nặng nhóm H;ạŠS 0,0002 0,0005 0,0005 
(qui ra Ph) 

Sắt (Fe) 0,00005 0,0001 0,0008 
Asen (Às) 0,000003 0,000008 0,00001 
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Điều chế 

Trọn HạSÒ; đặc với một lượng anhydrit sunfurie SƠ, đã tính 
trước. Lấy anhydrit hơi dư một chút. Đặc hỗn hợp vào dưới cái 
chuông, bên cạnh H;ạSO, 90-93%, khi đó lượng SO; dư sẽ bay 
hơi, đồng thời khối chất sẽ kết tỉnh. 


AXIT SELENIC 


Actdum seÌenicum SeleHic Selensqure 
H;SeO, TLUPT 144/98 

Tính chất 

H;SeO;¿ là một khối tính thể màu trắng, tỷ trọng 2,95, nóng 
chảy ở 58”. Rất háo ẩm, rất đễ tan trong nước. Cũng như H;SO,,. 
nó có ái lực rất lớn với nước và có thể phân hủy nhiều hợp chất 
hữu cơ để giải phóng ra cacbon (than hóa). 

H;SeO, rất độc và gây bỏng nặng. Axit selenic hòa tan cả 
những kim loại như Cu, Hg, Pb, Ag. Os. H,SeO, mạnh hơn 
H;SO/ (trong khoảng 0-30)) và có Ñ; = 1,64.10 7 ở 18°. 


Bảng 65 - Độ tan của H;ScO;¿ trong nước 


3,5 8L5 
13,1 83,8 
210 84,9 


 HSeO,% - % 
92,7 
94.9 


Bảng 66G - Tỷ trọng Se GHÌC dịch nước .. 


1,0059 1, I2ï6 
1,0186 1,1455 
1/0281 1,1639 
1.0447 1,0829 
1.0605 1,2026 
1.0766 1,2229 
1,0931 1,2438 


1,1101 1,2653 
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- Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT TU-2100-54, thành phẩm hạng iu khiết 
phải là một chát lông không màu và chứa ít nhất 80% H;SeQ,. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong H;SeO¿ hạng tỉnh khiết 
là (%): 


Bã sau khi nung (dưới dạng sunfat) 0,2 
Clorua (Cl) 0,005 
Sunfat (SO,) 0,1 
Axit selenơ (H›;SeO;) 1,0 
Sắt (Fe) 0,05 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Ph) 0,02 
Điều chế ` 


Toùn bộ công oiệc điêu chế H;SeO, phải tiến hành trong ti 
hút uà tuân theo những biện pháp để phòng cản thiết để tránh 
bị bỏng bởi ơxit (găng cao su, hính). 

1. Để điều chế thuốc thử, người ta dùng phương pháp sau đây: 
đem điện phân một dung dịch gồm 175g H;ạSeO, trong 1l nước 
trang một cốc sứ dung tích 2/. Đặc vào dung dịch một ống 
nghiệm sứ xốp dung tích 300m dùng làm màng, rồi đổ vào ông 
có axit nitrit có t.Ì. riêng 1,12 đến ngang mặt chất lỏng trong 
cốc. Bao quảng: phía ngoài ống nghiệm một bản chì uốn cong 
điện tích 280en?, dùng làm anot. Bên trong ống nghiệm đặt một 
bản thép không gỉ uốn cong diện tích 180em”, dùng làm catot, 
Đặt toàn bộ máy móc vào nỏi cách thủy rồi đưn tới 50—80°. ˆ 

Một độ dòng ở anot phải là 0,02-0,03A/cm”, theo kích thước 
của anot thì cường độ là 5A và điện thế là 6-8V. Kiểm tra sự 
oxy hóa đã hoàn toàn chưa bằng cách cho H;S tác dụng lên mẫu 
dung dịch - nếu có H;SeO¿ thì kết tủa se màu vàng sẽ tức khác 
hiện ra. Tiến hành điện phân trong gần 50g:ờ. 

Rót dung dịch vào cốc, bão hòa bằng dihydro sunfua trong 
khoáng một giờ để duối hết những cặn H;SeO¿, lọc và kết túa 
H›;5eÐO; trong nước lọc bằng cách cho tác dụng dung dịch 25% 
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Pb(NO,), đến kết tủa hoạn toàn (cứ 106 H,;SeO, căn gần 20g 
PDcNO):. 

Lọc hút kết tủa PbSeo;, rưa lại với nước, lại chuyên vào cốc, 
rồi cứ 100g két tủa thì thêm 400-500” nước và vừa khuấy liên 
tục bằng máy vừa cho H;§ chạy qua. 

PbSeO, + H;8 = Pbä + H;SeO, 

Sau vài giờ Pb5 lắng xuông dưới dạng một kết túa dày đặc 
màu đen. Khi đó lọc dung dịch và lam bay hơi nước lọc đến t.I. 
riêng 2,25 ở 15” (tức là còn lại 75m). Sẽ thu được một chất lỏng 
không màu trông như dầu chứa 85% H;ạSeO,. thu được 185g 
(80%). 

2. Người ta cũng điều chế thuốc thử theo phương pháp khác. 
Thêm 150g SeO; thăng hoa vào 500g H;O; 30%. Sau một ngày 
đêm, lắp ống sinh hàn ngược vào, vừa đun sôi hỗn hợp trong 
vòng 12 giờ, vừa cho oxy đi vào. Kiểm tra sự oxy hóa hoàn toàn 
bằng cách thử với nước dihydro sunñia (không được có kết tủa 
của se màu đó lắng xuống); nếu sự oxy hóa chưa kết thúc thì 
thêm một ít H;Ó› nữa và đun lên. 

Cho dung địch thu được bay vào trong chân không, đồng thời 
chưng cất để lấy lượng chủ yếu của chất và lượng HạO; dư. Để 
cuối cùng thu được H;SeO; khan thì đưa chân không tới 4- 
5mưnHg và nhiệt độ tới 150-160”, vừa cho không khí khô vào 
qua một ống mao dẫn. Axit thu được có dạng. một chất lỏng 
nhớt, kết tỉnh ở 58° thành những hình kim dài. Thành phẩm 
chứa 99,8% H;SeÓa. 

8. Có thể điều chế được axit selenic chứa tới 1 H;SeO; bằng 
cách oxy hóa H;SeQk¿ (finh khiết) ở đương cực trong điện giải có 
màng (cốc sứ xốp), âm cực là thép không gi, còn đương cực bằng 
than chì. Anolit là dung dịch chứa 250g H;SeO; và 2g HC] trong 
1, catolit là dung dịch chứa 100g HCI tinh khiết) trong l/, Mật 
độ dòng ở đương cực phải là 0,03 A/cn”, ở âm cực là 0,2- 
0,3A/enử, điện thế đặt trên bình điện giải là 3,2-3,5V, nhiệt độ 
của anolit 20-25”. Hiệu suất H;SeO; theo dòng điện là 80%. 
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Trong những chê hóa điện giai tiếp theo người ta dùng catolit 
chứa 200g H,„SeO; và 25-30g HCI trong 1/. Đem lọc lấy dung 
dịch H,„5eO; thu được sau khi điện phản và làm bay hơi trong 
bát sứ đến hàm lượng 85-90 H;SeO;. Cứ 1g thành phâm tiêu 
tốn mất 1,8XWjh điện. 


AXIT SELENƠ 


Actdtiun selenosu1m Seleniotts acid Sclenigsatre 
H;SeO; TUPT 128,98 
Tính chất 


H;SeO; là những tỉnh thể lớn hình trụ, tỷ trọng 3,00. Mất 
nước khi để trong bình hút ẩm chứa H;SO¿, chảy rữa ngoài 
không khí ẩm. Axit selenơ dễ tan trong nước và trong rượu. Khi 
đun nóng H;SeOz;, đầu tiên nước thoát ra, rồi đến SeO; bốc lên. 
HạSeO; là một axit yếu, các hàng số phân ly của nó: 
Kịi= 937.103; K; = 4,8.10”, 

Bản thân axit và các muối của nó rất độc. 


Bảng 67 — Độ tan của FÏ,SeQ; trong nước 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT BH 3845-51, thanh phẩm /.6.p.( phai chứa ít: 
nhất 97⁄2 H;SeO¿, thành phẩm tính khiế? chưa ít nhất 954⁄.. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
H;S5eO; là (2): 


Tạp chất t.k.p.t t.À. 


Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
-Bã sau khi nung 0,1 0,2 
Clorua (C]) 0,005 0,005 
Sunfat và selenat (qui ra SƠ¿) 0,05 01 
Nitơ tổng cộng (qui ra NÑ) _.0,05 0,05 
Sát (Fe) — 0,009 0,005 
Các kim loại nặng của nhóm HS (qui 0,02 0.05 
ra Ph) 


Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng /.É.p.+ người ta dùng phương 

pháp sau đây: 
35e + 4HNO¿a + H;ạO = 3H;SeOa + 4NO 

Chế hóa trong tủ hút 100g selen với 400 nø/ HNQ¿ (ah khiết, 
t.l. riêng 1,18) ở nhiệt độ phòng. Khi các nitơ oxyt không còn 
thoát ra nữa (sau hai ngày đêm), đun cách thủy ở 50-60” cho 
đến khi selen hòa tan hoàn toàn. Rồi làm bay hơi dung dịch ở 
75—-80° đến khô, dùng bay con hoặc chày nhỏ nghiền chất cặn 
rắn ra để đuổi hết độ ẩm. Hòa tan khối chất khỏ vào 640mi 
nước, lọc dung dịch cô đến 1⁄4 thể tích và để nguội. Đem lọc hút 
các tỉnh thể lớn H;ạSeO; thoát ra và rửa bằng một lượng tối 
thiểu nước ướp đá. Dung dịch cái cùng với nước rửa lại cô đến 1⁄4 
thể tích và kết tỉnh. 

Để tinh chế hoàn toàn thành phẩm, còn tỉnh chế lại hai lần 
như đã nói ở trên, và nạp vào lọ mầu xâm có nút nhám. Thu 
được 105g H;SeO; (90%). 
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AXH SILICIC 


Acidiun silicium SHicrwm acid Nicsselsuttre 
A. Anhydrt 
SIO; TLPT 60,09 


Tính chất 

SiO;¿ là bột nhỏ vô định hình, màu trắng, có tÌ. riêng 32,26. 
tan trong axit flohydric và các kiểm. T chảy 1725”, T sôi 2590". 

Điều chế 

1. Nung axit silicic đạng nước (xem cách điều chế dưới :lây). 

2. Bằng cách nghiền thạch anh hay pha lê thiên hiên, có 
thể điều chế được bột SiO; tiện lợi cho nhiều công việc. Muốn 
vậy, đem nung mạnh khoáng sản và nhúng vào nước lạnh. 

3. SiO; khá tỉnh khiết được chế từ các thạch anh tỉnh khiết 
(màu trắng) bằng cách đem đun sôi với axit cÌohydric và rửa với 
nước. Nếu dùng pha lê thiên nhiên nghiền nhỏ thì còn tốt nữa. 


B. Axit metasilicic 
H;S5¡Oa TLUPT 78,11 

Tính chất 

H;S¡O; là một khối có dạng giống như gelatin, ít tan trong 
nước. Khi làm bay hơi trong chân không một dung dịch thu được 
bằng phương pháp thẩm tích, thì sẽ tạo ra một khối trong suốt, 
óng ánh như thủy tính có thành phẩm H;S¡O. 

Trong các dung địch nước có tác dụng như một axit rất yếu 
(hằng số phân ly Ñ¡ ~ 10ˆ'?, K; = ~ 10ˆ””), tạo ra những kiểu ion 
khác nhau, chủ yếu là HạS¡O, và H;Si¿O¿?). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4214-48, axit silic hạng thuốc thử phải là một 
thứ bột trắng, khi nung sẽ hao mất 20-28% trọng lượng. 

Lượng tạp chât tối đa cho phép trong H;S¡O; là (%); 
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Tựp chát t.b.t.! th. 


Kết tủa không bay hơi (sau khi làm bay hơi ÚU.} 0ì 
thành phẩm với hồn hợp H;ạSO; và HE) 
Clorua (CỈ) 0,005 0,01 


Ngoài ra, phải kiểm tra các (ạp chết hữu cơ trong thành 
phẩm. Muốn vậy, đem trộn 2g thành phảm với 30» H;SO, 
(..h.h, t.]. riêng 1,84); khi đó trong vòng 15pñh axit phải khô” „ 
có màu mới được, 

Theo ĐKKỆT BHC 2981-51, thành phẩm “hạng dùng cho nật 
phát quang”, khi nung chỉ được hao nhiều nhất 10% và có thể 
chứa những lượng tối đa các tạp chất như sau (%): 


Clorua (Cl) 0,01 
Sunfat (SO¿) từ nước chiết 0,5 
Nitrat (NÓ;) 0,01 
Sắt (Fe) 0,001 
Đồng (Cu) 0,0005 
Chì (Pb) 0,005 
Kim loại kiêm và magiê (qui ra NÑazO) 0,05 


Điều chế 

1. Để điều chế thành phẩm hạng fÈpí, người ta dùng 
phương pháp sau đây: 

Pha nước vào 100g thủy tỉnh lỏng thị trường đến t.|. riêng 1,1 
(gần bốn lẳn) và lọc. Thêm vào nước lọc axit clohydrie 4-5% 
(.&,p.t) đến phản ứng axit với quỳ (gần 240m). Lọc gel thể 
gelatin tạo ra qua vải gai, rửa từ ba đến bốn lần bằng nước cất 
(mỗi lân 200m), lọc hút, rải khôi chất thành một lớp màng 
mỏng và sấy ở 60-80°, đến khi vỡ nhỏ ra như cát. 

Chuyên sản phẩm đã sấy khô vào binh, đổ vào đó axit 
clohydric đác, khuấy trong vòng 30pÄ rồi sau đó thêm 200mi 
nước nòng (69), lại khuấy va lọc hút. 

uôi cùng rưa sản phảm từ tám đến mưới lẫn bằng nước cất 
nóng đế, khi tách hết Cl (thử với AgNO;) và sấy khô ở 80”. 


214 
http://tieulun.hopto.org 


Lượng thu được gần 20g. Hàm lượng của kiểm trong thành phẩm 
là 0,04—0,06%. 

2. Muốn điều chế thành phẩm có độ tỉnh khiết cao (“dùng cho 
các vật phát quang”), người ta tiến hành như sau: - 

Thêm 650zw/ nước vào 250m thủy tỉnh lỏng có t.Ì. riêng 1,5, 
đề yên hồn hợp và lọc. Khuấy nước lọc trong vòng một giờ với 
5g than hoạt tính, lọc bỏ than và vừa khuấy bằng máy khuấy 
vừa cho sục vào trong dung dịch trong suốt một đòng CO¿ mạnh. 
Sau 6-8 giờ, thêm 300m nước nóng, cho CO; sục tiếp 15-20ph 
nữa và kiểm tra xem kết tủa đã hoàn toàn chưa (khi cho CÔ; sục 
vào mẫu thử nước lọc phải không có vấn đục). Lọc gel axit silicic 
qua vải gai, rửa với 300m nước sôi và ép lại. 

Chuyển gel vào bình, thêm 200n/ HNO; (.È.p.t, t.|. riêng 1,4) 
và để một đêm. Sáng ngày hôm sau lọc hút lấy kết tủa, chuyền 
-_ vào bình, thêm dung dịch chứa 9n/ HNO; có t.l. riêng 1,4 trong 
300m! nước, đun sôi 20pk và lại lọc hút. Lại rửa hai lân nữa. Rồi 
lọc hút lấy kết tủa và rửa bằng nước cất nóng tới khi tách hết 
NO (thử với điphenylamin). Rải gel đã lọc thành một lớp mỏng, 
sấy khô 60—80° đến trọng lượng không đổi và giữ trong bình có 
nút nhám. Làm thu được 150g. 

Có thể thu được axit silicic hoàn toàn không lẫn kim loại 
kiểm, nếu sau khi rửa, kết tủa lại được tinh chế tiếp bằng 
phương pháp điện thẩm tích. 

C. S¡O:› keo 

Tính chất 

Là một chất lỏng trong suốt không màu, dân dân vần đục và 
kết tủa axit silicic thoát ra. 

Điều chế 

Hòa tan 60g Na;SiO;. 9H;O (đinh khiết) trong 200m! nước 
nóng, lọc nếu cần, và để nguội. Vừa khuấy vừa rót 40m! axit 
clohydric (nh khiết) 18% dung dịch Na;SiO;. chuyển tất ca vào 
máy thẩm tích và để từ hai đến ba ngày, cho tới khi thứ ion CI 
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tvới AgNO,! mã khòng tạo ra kết tủa nao, chì có vấn đục như 
sữa thôi. Nếu có thoát ra những sợi bông axit sileic thì lọc bó 
đi. Rỏi cuối cùng trung hòa chính xác dung dịch bằng axit 
clohydric loãng, và lại tiến hành thẩm tích nó. 

Ð. Silicagel hoạt động 

Tính chất ' 

Silicagel hoạt động là một khối thủy tình rắn có dạng hạt, t.1. 
riêng 2,0-2,5. Khi được điều chế từ những sản phẩm tỉnh khiết 
sẽ không màu và trong suốt. Khi để lâu geÌ sẽ chuyển thành 
dạng tỉnh thế và mât khả năng hấp thụ tới mức độ đáng kể. 

Silicagel là vật hấp phụ tốt đối với các dụng môi dễ bay hơi 
và hơi nước. Muốn làm khô không khí, người ta cho nó đi qua 
ống có silhcagel, sau đó nó chỉ còn chứa 0,03mg HạO trong 1i; 
như vậy, silicagel là vật làm khô mạnh hơn, chẳng hạn NaOH 
hay CaCh;, 

Điều chế 

Trộn những tỉnh thể bằng nhau thủy tỉnh lỏng có t.l. riêng 
1,15 và HƠI có t.]. riêng 1,165; trong vòng 10-1ỗph sự đông tụ 
sẽ bắt đầu. Gel được để yên một ngày đêm, rỗi cắt thành những 
miếng lớn và rửa gạn với nước đến hết Cl. Cần tránh khuấy 
mạnh, vì phải bảo đảm sao cho khi rửa xong thì gel có kích 
thước 4~6mm. 

Gel đã rửa được rải trên kính thành lớp mỏng và sấy khô ở 
40-50” trong vòng 18-30 giờ, thỉnh thoảng lại trộn, rồi ở 50- 
100” trong 10-12 giờ. Cuối cùng dùng dây phân chia thành 
phẩm thành những phân đoạn có cỡ lớn khác nhau và muốn 
hoạt hóa người ta đem sấy silicagel ở 120-130” (4-5 giờ) và 
nung ở 300-320” (2 giờ). : 


AXIT STANNIC 
Aecrtdutn Stannie acid Zinnsqure stannihydroxyd 
SsÝqHiCu1m 
ĐnO;.xH;O 
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A. Axit 8—~ siqnnic 

Tính chất 

Là một chất bột vô định hình có tỉnh thể lớn, tan một ít 
trong nước và biến giấy quỳ thành màu đỏ, hằng số phân ly cúa 
H;SnQ; là K = 4.10”), 

Khi phơi ngoài không khí, thành phẩm sẽ ứng với công thúc 
SnQ;.2H¿O [=Sn(OH),]; trong chân không sẽ tạo ra SnO; H;O 
[H;SnQ}. 

Hydrat đã làm khô có đạng thủy tính không phải là đồng thể 
về mặt thành phần, vì chứa những lượng thay đổi của B -axit. 

SnClL, + 6NaOH = Na;ÑnOQ; + 4NaCl + 3H;O 
Nas5nOQ; + 2HCI = 2NaCl + SnO; + H;ạO 

Pha dung dịch NaOH 10% (tinh khiết) vào SnC! đến khi hòa 
tan kết tủa thoát ra lúc đầu. Rót dân axit clohydrie 10% (tinh 
khiết) vào dung dịch natri stannat vừa tạo ra cho đến môi 
trường axit với côngo. Để tỉnh chế hoàn toàn thì nước cất rứa 
gạn kết tủa nhiều lần đến khi hết phản ứng của CT”, lọc hút và 
làm khô ờ 20°. Khi đó co một phần B —axit được tạo ra. 

B. Axtt D -stannic (metastannic) 

Tính chất 

AxIt j—stannic phơi khô ngoài trời là những cục vô định hình 
màu trắng, đễ nghiền thành bột. Hàm lượng của nước thay đổi. 
Khi nung đỏ sẽ chuyển thành SnO;. 

Điều chế 

Sn + 4HNO¿ = ðnÖs + 4NO; + 2HạO 

Thêm ít một cho đến hết läg thiếc hạt vào hỗn hợp 30g 
HNQ¿ (tính khiết, tÌ. riêng 1,4) và 300! nước, rồi đợi cho đến 
khi kết thúc giai đoạn phản ứng mạnh. Cuối phản ứng nên đun 
nhẹ. Dùng nước rửa gạn kết tủa trắng của stannic đến khi tách 
hết HNO; (kiểm tra bằng giấy congo). Lọc hút lấy thành phẩm, 
làm khô ở nhiệt độ phòng và nghiên hó trong tối. Thu được 23g. 
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Œ. Axit stannic beo 


Điều chế 


1. Thêm axit clohydric vào dung dịch natri stannat (xem axit 
8 -stannic), tính toán sao cho có một lượng nhỏ stannat không 
bị phân húy. Đồ hỗn hợp vào máy thâm tích; đầu tiên sẽ thu 
được một chất keo đông, sau khi để khuếch tán nó sẽ bị peptit 
hóa bởi lượng nhỏ kiểm còn lại Kiểm được tách ra khi thẩm 
tích tiếp (thêm từ một đến hai giọt dung dịch iot tách ra dễ 
đàng hơn). 

Khi nung nóng sẽ tạo ra axit metastannic. Điều rõ rệt là keo 
dễ bị pepti P › khi thêm HCI hay kiểm. 

9. Vừa lắc mạnh vừa bỏ 150g thiếc hạt vào 1500 HNO¿ 32% 
nguội, điều chỉnh tốc độ bỏ thiếc vào sao cho nhiệt độ không vượt 
quá 0°, Khi đó thiếc sẽ hòa tan, tạo ra hai loại xon có màu xám 
đặc trưng, trong suốt đối với ánh sáng truyền qua. Nếu rót dung 
dịch đó vào 19/ nước thì axit stannic sẽ lắng xuống. Để yên kết 
tủa, rửa gạn, lọc qua vải gai và lại rửa bằng nước nóng đến phản 
ứng rung hòa với quỳ. Gel ẩm, chứa gần 10% axit stannic, cần 
được bảo quản trong lọ rất kín. 


AXIT SUNFGRIC 


Actdum suifuricum Sulfuric acid Schuuefelsaure 
H:SO¿ TLPT 98.082 

Tính chất 

H;SQ;¿ là một chất lỏng sánh như dầu, không màu, t.Ì. riêng 
1,859 ở 0° và 1,873 ở 15", 

Khi làm lạnh sẽ hóa rắn thành những tỉnh thể nóng chảy ở 
10,49”. Tuy nhiên, axit lỏng đễ có thể chậm đông không hóa rắn 
ở dướu 0°. 

Ở 30-40°, bắt đầu bốc khói và khi đun tiếp sẽ tạo ra hơi SO¿. 
bắt đầu sôi ở 290” và nhiệt độ sẽ nâng nhanh cho tới khi ngưng 
giải phóng SO¿. Hydrat còn lại chứa 98.3% H,SO; và sôi ở 338". 
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H;SO/, đặc hấp thụ mạnh hơi ẩm vì thế là một chát làm khô 
tốt, áp suất hơi HO trên H;SO;¿ cả thảy là 0,003” Hg, 
Về tỉnh chế của axit sunfÑmie bốc khói, xem ở phần “Axử 


ĐYyrosunfUurie”. 


Bảng 69- Tỷ trọng các dung dịch nước của H;SO, tở 15”) 


Tlrêng | SOy% | HạSO,% | Trong 100ml axit có 
SÓag H;5O¿;g 
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Trong 10Um]l axit có 
1Ó; * H.,SÒ, E 


1/10 
1,115 
1,120 
1,126 
1,130 
1,135 
1,140 
1,145 
1,150 
1,155 
1,160 
1,165 
1,170 
1,175 
1,180 
1,185 
1,190 
1,195 
1,200 
1,205. 
1,310 
1,215 
1,220 
1,225 
1,230 
1,235 
1,240 
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Trong 10uml axit có 
H;§Og 
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T.1. riêng 


SO¿ % H;SO, + Trong 100ml axit có 
H;SO¿g 
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Trong 100ml axit có 
| SOg | HzsOw 
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T.1. rêng SQa % - R;SO¿ % Trong 100ml axit có 
| H,SOxg 
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H;5O¿ % Trong 100ml axit có 
SO;g ễ H;ạSO.g 
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1.837 
1,838 
1,839 
1,840 
1,8405 
1,8410 
1,8415 
1,8410 
1,8405 
1,8400 
1,8395 
1,8590 
1,8385 


Trong 1m] axit có 


SO,g H„SO¿g 


Bảng 70 — Trọng lượng riêng của axit sunftric đặc 


_¬ % | T.], riêng ở 102 |T.l. riêng ở 15° ƒ T.L riêng ở 2 


1,8252 
1,8302 
1,88“6 
1,8384 


1,8415 
1,8439 
1,8457 
1,8466 
1,8463 
1,8445 


1,8198 
1/8248 
1/8993 
1/8331 
1,8363 
1,8388 
1,8406 
18414 
1/8411 
1,8393 


1,8144 
18195 
1.8240 
1,8279 
1,8312 
1,833? 
1.8355 
1.8364 
1/8371 
1,8342 
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Bảng 71—Số hiệu chỉnh nhiệt độ ” cho trọng lượng riêng của H;SO, 


T.1. riêng ở 0° | Số hiệu chính 8õ hiệu 
cho +1? chỉnh cho +1” 


T.1. riêng ơ 


ứ 
0,0002 0,0007 
0,0008 0,0008 
0,0004 0,0009 
0,0005 0,00096 


0,0006 


Bảng 79 - Bảng dùng để pha chế H;SO, có nỗng độ bất kỳ 
bằng cách trộn H;SO, có t.Ì. riêng 1,85 ở 0° uới nước 


100m nước | Axit thu được 100m nước | Axit thu được 
trộn với có t.]. riêng trộn với có t.Ì. riêng 
H;5O, ø H;5O; 


ˆ* Khi nhiệt độ tăng số hiệu chỉnh được trừ đi. 
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Bảng 73 — Nhiệt độ sói của các dụng dịch H,SO; 


T.1. riêng ở 15” |_ HạSOx % Ì Áp suất đo bằng 
áp kế ở 0°, mưmuHg 


1,8400 718,8 


1,334 723,9 
1,8245 720,6 


1,8140 726,0 
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1.7990 
1,7800 
1,7554 
.1,7400 
1,7203 
1,7087 
1,6786 
1,6599 
1,6328 
1,6072 
1,5825 
1,5617 
1,5437 
1,4960 
1,46835 
1,4015 
1,3554 
1/3194 
1,2633 
1,2042 
1,1128 
1,0580 


Bảng 74 ~ Nhiệt độ đông đặc bà nóng chảy của H;ạSO, 
có nồng độ khác nhau 


TI. riêng ở 15° Thoát đông đặc °C Thoát chảy °Œ 
1,671 lỏng ở -90 
1,691 lỏng ở -20 
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long ở --20 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4204-48, axit sunfuric phải là một chất lỏng như 
đầu trong suốt, không màu, có t.Ì. riêng từ 1,8300 đến 1,8350 với 
hàm lượng 93,B6-95,60% H;SOa. Ngoài ra, phải tiến hành kiểm 
tra các tạp chất có trong axit khử được KMnO¿; cũng như kiểm 
tra theo phương pháp Xavanli trình bày trong TCQG. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 


H;SŠØ¿ là (%): 


Tọợp chất tk.h.h 
Bã không bay hơi 0,001 

Axit clohydric (CD 0,0001 
Axit nitrie (NÓa} 0,0001 


Kim loại nặng nhóm H,% 0,0002 
(qui ra Pb) 


Sắt (Fe) 0,00005 

Asen (As} 0,000003- 

5elen (Se} . 0,0002 

Muối amon (NH,) 0,0001 
230 


(.b.p.f 
0,002 
0,0002 
0,0002 
0,0005 


0,0001 
0,000003 
0,0005 
0.0003 


t.k 
0,01 
0,0005 
0,0005 
0.0005 


0,0003 
0,00001 
0,001 
0,001 
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Bảng 75 — Áp suất hơi nước trên dung dịch H,SO, 


T.1. riêng H;SO; % Áp suất hơi nước tính ra mìnHg g 
cía HuệO, 0 TH | a8 | s—| 


Điều chế 


1. Để điều chế axit hạng £.È.p.(, người ta phương pháp sau 
đây. Thêm 1% CrO; theo trọng lượng vào H;ạSO, kỹ thuật, để ' 
yên rồi rót vào bình cổ cong bằng thủy tỉnh pyrex, dung tích 2— 
3i. Bình cổ cong phải được bọc bằng amiăng và đặt trong tháp 
bằng sắt dùng làm nôi cách khí. Miệng lỗ bình cổ cong không 
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cần nút mà nối thắng với một ong thủy tỉnh rộng (ông sinh 
hàn). Tiến hành chưng cất trong tụ hút, phải tuân theo những 
biện pháp để phòng cần thiết để tránh bị bóng nguy hiểm do 
axit gây ra (kính, găng cao su và tạp dẻ, mặt nạ phong độc!. 
Chưng cả thảy 80-85% lượng axit lấy dùng; lượng còn lại sau 
khi để bình cổ cong nguội hẳn, thì rót ra và dùng để pha hôn 
hợp sunfocromic. 

Cho một dòng H5 chậm sục vào axit vừa cất được trong vòng 
16 giờ, rồi để yên hỗn hợp trong hai ngày đêm và lại chưng cất, 
loại bỏ 10% chất cất ra lúc đầu và lúc cuối. Axit thu được ứng với 
hạng /.È.h.h. Nếu đem tỉnh chế axit sunÑuric “acquy” thì không 
cần chế hóa với HạS và chưng cất lần hai. Sau một lần chưng cất 
là đã thu được thành phẩm £.È.h.h. 

Cũng có thể điều chế axit sunfuric £Èb.h.h bằng cách dùng 
anhydrit sunfuric chưng cất từ oleum kỹ thuật cho đến bão hòa 
vào nước. : 

2. Để làm mất màu nâu hay đen của axit, người ta đã đề nghị 
thêm H;O; vào. Khi thêm cả thầy 0,01-0,03% H;O; 30% và 
khuấy tiếp thì axit sẽ chuyển thành màu vàng tươi đến màu 
vàng hâ pháp. Âxit hoàn toàn đen phải cần tới 1% HạO,. 

Khi dùng một lượng H;O; tối thiểu cần thiết đế làm mất màu, 
thì có thể luại bỏ được H;ạSO; tạo ra; trong trường hợp ngược lại 
thì nên thêm axit sunfurơ vào để phá hủy nó. 


AXIT TELIRIC 
Acrdunrt tHHUuưicwnm Tcllurie acid Tellursaure 
H TeO..2H,O TLPT 329,66: 


Tính chất 


HaTeO,.2H:Ò là tỉnh thể không màu, có tỷ trọng 3,05 ở 2B 5°, 
Ở 90° vẫn cm bèn, ở 140" mất hai phản tử nước, ở 160° hoàn 
toàn chuyên thành anhydrit TeH;. Tan trong nước. H;TeO, là 
một axit yêu: hằng số phân ly của nó Ñ¡ = 7.10”; K; = 4.101 
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Bảng 76 — Độ tan củu HTcO¿ trong nước 


H,TeO, % 


60 


SẦU 
100 - 


Bảng 77 — Tỷ trọng các dung dịch nước H;ạTcO, 


5,01 1,041 8,62 1,071 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTTTU 750-52, thành phẩm hạng (¡nh khiết phải 
là một chất bột tỉnh thế trắng chứa ít nhất 97,5% 
H;TeO,.2H:O. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong H;TeO;.2H;O hạng f:nh 
bhiết là (%): 
Sunfat (SƠa) 0,2 
Sắt (Fe) 0,02 
Điều chế 
Te + 2HNO¿ + 2HCI = H;TeO; + 2NOCI + HạO 
5BH;TeOa + 2HCI1IO¿s = 5H;TeO, + CR; + H:O 
Lắp một ống thủy tinh mài nhám dài 1: vào một bình hình 
nón dung tích 200m, chứa 10g telu nghiên nhỏ, 10m HNOs 
(nh khiết, tÌ. riêng 1,4) và 3m1 axit clohydric (nh khiết, t.L. 
riêng 1,19), đun đến hòa tan hoàn toàn. Trong trường hợp cần 
thiết thì thêm mốt ít axit clohydric nữa. Thêm từng lượng nhỏ 
dung dịch chứa 9g HC]O; 20% (xem cách điều chế) vào chất lỏng 
thu được. Sau mỗi lần thêm HCIO; đun sôi dung dịch và lắc cho 
tới khi clo thoát ra yếu, và chỉ khi đó mới được thêm lượng 
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HCIO; mới. Băng cách đó có thể tránh được việc tạo ra CIO; đê 
nổ. Khi toàn bộ lượng HCIO¿ đã thèm vào lượng chú yếu của clo 
đã thoát ra hết thì lọc dưng dịch vân đục hơi vàng của H;TeO, 
qua lớp Iamăng vào bình chưng dung tích 0,5—0,75Ỷ và cô trong 
chân không trên nỗi cách thủy. Khi đó một lượng lớn clo thoát 
ra và dung dịch .sẽ không màu. 

Khi thấy rõ dung dịch đã bắt đâu kết tỉnh thì rót hồn hợp 
trong bình vào một bát sứ và làm bay hơi trên nổi cách thủy. Để 
nguội dung dịch, thêm một nửa thể tích HNO¿ (nh khiết, tÌ. 
riêng 1,4), lọc hút lấy những tỉnh thể H;TeO,.2H;O và làm khô 
chân không cho đến hết clo, các oxy của clo và các oxyt của nitơ. 
Đem cô tiếp các dung dịch cái sẽ còn thu được một lượng lớn 
HạTeO; tinh thể nữa. Sản phẩm là một chất bột tỉnh thể nhỏ 
trắng như tuyết. Lượng thu được gần như theo tính toán lý thuyết. 


AXIT ÑRANIC 
Acidum uranicum Dranic acid Urasaure [Dranylhydroxyd 
HạWO/, TLPT 249,94 


Tính chất 


H;ạWO, là chất bột vàng, t.Ì. riêng 5,5. Ở 100° mất 1⁄2 H;O; 
khi nung mất nước biến thành anhydrit vonfamic WO¿. Axit 
vonfamic tan rất ít trong nước; hầu như không tan trong H;ạSO,, 
HNO¿, và các axit loãng: clohydric, bromhydrie và iothydric, tan 
đôi chút trong axit clohydric đặc; tan khá nhiều trong axit 
flohydric và trong dung dịch rượu của HƠI. 


Bảng 78 — Độ tan H;WO, trong các axtt 


[ Dumgmi. | tc| Wo,zi 


Axit flohydric (40% HF) 


—nf— 
Áxit clohydric (38% HC) 
—ntf 
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Dung dịch rượu của hydro clorua (nồng 
độ chưa biết) 
—nt— 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Thành phẩm £.k.b.h phải chứa ít nhất 99,90% WO; sau khi nung. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong H;WÒ¿ hạng £.k.p.t là (4): 


Canxli (qui ra CaO) 0,030 
AxIt sHic (SISa) 0,030 
Tổng số các oxyt (Fe;O¿ + Al;O¿) 0,010 
Nhôm oxyt (AlzO:}) 0,003 
Molypden (Mo) 0,003 
Photpho (P) 0,003 
Asen (As) 0,003 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra 8) 0,005 
Kim loại nặng nhóm H;S 0,000 


Điều chế 

Rót dung dịch chứa 100g Na;WO¿ (tinh khiếp trong 250mi 
nước sôi thành tia nhỏ vào một hỗn hợp nóng chứa 175mÌ axit 
clohydric (tỉnh khiếp và 3,5ml HNO; (tỉnh khiế) vừa khuấy 
mạnh và đun nhẹ liên tục. Sau 20ph vừa khuấy vừa rót toàn bộ 
hỗn hợp vào 1400 nước nóng. Rửa gạn kết tủa HạWQOx, lọc và 
sấy ở 80”. 


AXIT XYANHYDRIC 
Aciditm Hydrocyanic acid Cyanuasserstoff-saure 
hydrocydniCUn Prussic acid 
HCN TLPT 27,026 


Tính chất 

HNC là chất lỏng không màu dễ linh động, rất dễ bay hơi, t.1. 
riêng 0,691. Thoát chảy —13°, T sôi +26,5°. Hết sức độc 

Nên bảo quản axit trong trạng thái loãng; các dung dịch nước 
sẽ bên hơn nếu thêm một giẹt axit vò cơ yếu vào 100z. HCN 
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tan vô hạn trong nước, rượu, ete. HCN là mọt axit rât yêu. Hãng 
số phân ky của nó K = 72,.10 !° ở 35°. 
Bảng 79 ~ Trọng lượng riêng các dụng dịch nước HCN tở 1#) 


0,860 
0,844 
0,826 
0,809 
0,792 


0,775 
0,758 
0,741 
0,724 
0,707 
0,691 


Điều chế 

Hết sức độc! Làm uiệc uới HCN phải rất thận trọng, thở phải 
hơi HCN hay khi nó rơi uào chỗ xây xát nhỏ trên da cũng có thể 
gây ra người; chỉ có thể làm uiệc uới HCN trong tủ hút mạnh. 


Hình 22.' Sơ đồ dụng cụ điều chế HCN : 
l. Phễu nhỏ giọt; 2. Bầu dựng có dũa khuấy; 3. Ống dẫn khí; 4. Ống sinh hàn 
xoắn; 5. Hình thu ngâm trong nước đá; 6. Ống chữ U chứa CaCl,. 
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Rót 50g H,SOÒ; 40-45% vào một bình cầu ba cổ đáy tron dụng 
tích 2001. Đậy bình bằng các nút cao su (h.32) có các lỗ để căm 
phêu nhỏ giọt 7, bầu đựng thủy ngân 2 có đũa khuấy và óng dẳn 
khí 3 nôi với ống sinh hàn xoán 4. Từ từ nhỏ dung dịch trong 
phêu chứa 20g NaCN trong 60-65n/ nước xuống bình cầu vừa 
liên tục khuấy bằng máy. Phần lớn HƠCN được chưng lên do 
nhiệt thoát ra của phản ứng giữa NaCN và H;SOa. Đun nhẹ bình 
cầu cho đến khi cổ bình bắt đầu nóng (dấu hiệu cho biết nước đã 
bốc hơi). Thu chất chưng vào một bình nhỏ ð chứa ấg CaCÌ; hạt 
tẩm từ hai đến ba giọt axit clohydric có t.Ì. riêng 1,19. Nhúng 
bình thu vào nước đá và nối nó với ống chữ Ứ6 nạp CaC]; viên. 

Sau hai giờ nối ông 6 với ống sinh hàn và bình thu (không vẽ 
trong hình) và khi đưn bình cầu 5 sẽ chưng được HƠN. Để làm 
khô hơi chất đó, cho nó đi qua ống chữ 7/6 nhúng trong nước ấm 
(30-33°. Rồi cho HƠN đi qua ống sinh hàn vào bình thu nhúng 
trong nước đá. Phương pháp này cho điều chế được HƠN chứa 
" đấu vết HCI có tác dụng giữ được HƠN khỏi bị phân hủy. Hiệu 
suất phụ thuộc vào chất lượng NaCN và đạt gần 90%. 


BẠC 
Argentuuan Silber SHuber 
Ag TLNT 107,880 


A. Bạc tỉnh khiết 

Tính chất 

Bạc là một kim loại màu trắng, mêm, rất dễ rát móng, t.. 
riêng 10,49, kết tính thành hình lập phương và hình tám mặt. T 
chảy 960,5”, T sôi 2152”. Hoàn toàn trơ đối với nước, ở ngoài 
không khí dẫn dần bị một lớp Ag;S mỏng bao phú. Bạc nóng chảy 
ngoài không khí sẽ hấp thụ oxy, để nguội thì oxy sẽ thoát ra. 

Ở nhiệt độ phòng các axit flohydric, clohydric sunfuric không 
tác dụng với bạc; H;SO; đặc nóng hòa tan bạc tạo thành Ag;SO; 
và 8O; thoát ra. Các kiểm nóng cháy và kali nitrat không tác 
dụng với bạc. 
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Dụng môi tót nhật là HNÓO;. chuyên Ag thanh AgNO, 

Điều chế 

q) ĐÐì từ các hợp bùm có chứa đông 

AơNGQ; + 2NH,OH = [Ag(NH;);]NO. + 3H,O 
9[Ag(NH;);ÌNO; + (NH,);SOa + 3H;O) = 
2Ag + (NH.)8O; + 2NH¡NO; + 2NH,OH 

Hòa tan hợp kim trong HNO; loãng đun sôi, cho bay hơi dụng 
dịch đến khô rồi làm nóng chảy khối rắn còn lại. Sau khi để 
nguội, đem hòa tan khối đã nóng chảy trong một lượng dư 
NH,OH 1-2, rồi để yên dung dịch trong vòng hai ngày đêm. 
Lọc dung dịch có chứa Ag”* qua giấy lọc kép rồi pha loãng với 
một lượng nước như thế nào để làm lượng của Ag không vượt 
quá 2%. Trước khi khử dung dịch và thu được bằng (NH,);SO; '”, 
cần phải xác định chính xác lượng (NH¿);SO;, cẩn thiết. Muốn 
vậy, người ta lấy một thể tích xác định dung dịch (NH¿);SO¿, 
đun đến sôi, rồi lấy một lượng xác định dung dịch bạc-đông đủ 
để cho lượng muối đó làm mất màu dung dịch. Sau đó. chế hóa 
tất cả dung dịch bạc với lượng dụng địch amoniac (NH,);3O; đã 
tính trước rồi để yên hỗn hợp 48 giờ trong một binh thủy tỉnh 
nút chặt. Khi đó 1⁄3 lượng Ag sẽ thoát ra dưới đạng tính thể 
màu hơi xám và rất óng ánh. Gạn kết tủa rôi tiếp tục kết tủa 
lượng bạc còn lại bằng cách đun nóng dung dịch đến 50-70”. Sau 
khi rửa bằng nước có chứa NH,OH người ta đun nóng lượng bạc 
vừa kết tủa đó trong vài ngày với NHẠOH và cuối cùng rửa cẩn 
"thận với nước. 

b) Đi từ cúc hợp bừn có chứa Âu, Cu, Pb, Sn, As, Zn... 

1. Hàa tan hợp kim HNO, loãng (13-16%), pha loãng dung 
_ địch với nước cất rồi đê yên, khi đó sẽ có kêt tủa Au, SnO,, 
Sb¿O¿... Sau khi để lắng, đem lọc qua hai lân hoặc ha lần giấy. 


Có thể điều chế dung dịch (NH„);SO; bằng cách cho SO; đi amoniac nước 
đến khi có phản ứng kiềm yếu. Để nguội, các linh thể (NH;);SO: sẽ thoát 
ra. 
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lọc vào một cốc lớn và kết tủa bàng axit clohydric (t.I. riêng 
1,12) lấy dư (chứ không phải bằng NaCH) ĐÐun nóng chất lỏng 
với kết tủa, khi đó các kim loại sẽ tan trong nước cường thủy 
vừa được tạo thành (khi dùng NaO!, thì ngoài Ag©l, trong kết 
tủa còn có thể có cả PbCl;, BIOCI và SbOCl). 

Lọc AgCl vừa kết tủa, đun sồi lại với axit clohydric 10% 
(t.b.p.t); sau đó rửa gạn bằng nước nóng đến hết phản ứng axit 
và đến khi trong nước rửa khỏng còn phản ứng đối với 
Cu?'(x„Fe(CN)s không được cho kết tủa nâu đỏ). Khử AgCl vừa 
thu được theo phương pháp dưới đây (xem mục ©c). 

ø, Muốn điều chế kim loại thật tỉnh khiết dùng để xác dịnh 
trọng lượng nguyên tử. Người ta đi từ bạc đã được tính luyện. 
Chuyển bạc thành AgNO; để được dung dịch nước bão hòa, rồi 
kết tủa năm lần bằng HNO; đặc và khử bằng amoni fomiat 
(HCOONH,) cho đến bạc kim loại. Rửa cẩn thận bột Ag, sấy khô 
rồi nưng nóng chảy ở trong thuyền làm bằng CaO. Trong quá 
trình điện phân tiếp sau đó, người ta lấy những giọt bạc lớn vừa 
điêu chế làm cực dương và tiến hành với điện thế 1,34V. Nung 
chảy kết tủa tỉnh thể thu được ở âm cực trong dòng khí H; trên 
những thuyển làm bằng CaO. Rứa bạc thu được bằng HNO; 
loãng, sau đó bằng nước và sấy trong chân không ở 400°. 

Ă©) Đi từ muối bạc haÌogenuda 


1. Muốn tái sinh bạc từ các kết túa AgCl, AgBr, và Agl Tigười 
ta chế hóa chúng với HNO; loãng (13-16%) trong vòng một ngày 
đêm, sau đó đem lọc và rửa bằng nước. Trộn lần kết tủa với 
nước, axit hóa huyền phù bằng H;SO¿ loãng cho đến khi có phản 
ứng axit yếu trên giấy congo, rồi thêm kẽm hạt vào với lượng: 

235g trên l*šg AgCl 
175g trên lkg AgCBr 
140g trên lkø Agl 

Hỗn hợp dân dân nóng lên do nhiệt độ của phản ứng, một 
phần lớn kẽm bị tan đi, còn kết tủa Ag rơi xuống đáy bình. Quá 
trình được coi là kết thúc khi lấy chất bột đã rửa cẩn thận bằng 
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nước, nó sẽ tan đi hoàn toan trong HNO,. nêu không đạt được 
như vậy, thì thêm 10% Zn nữa, rôi đun nóng vài giờ trên nôi 
cách thủy. - 

Lọc hút bột Ag, rửa cẩn thận đà đuôi hết CL thoặc Br và lon) 
chế hóa nó với H;S§O; 10% đê hòa tan lượng kẽm dư; rửa bằng 
nước để đuổi tan hoàn toàn SO,Ÿ?, rồi sấy khô ớ 80—100"°. Hiệu 
suất gần như theo tính toán lý thuyết. 

2. Cho chất hỗ nhão lỏng thu được bằng cách trộn 500g AgCl 
ướt trong 500:n! nước nóng vào một cốc sứ có lắp máy khuấy 
(rong tử hút), cho thêm dụng dịch chứa 300g NaOH trong ?50imi 
nước, rồi đun nóng đến 35-40°, vừa khuấy liên tục vừa cho thêm 
250g fomalin 40%. Khuấy hỗn hợp từ 2 đến 3 giờ, thêm 200m 
fomatin nữa và nâng cao nhiệt độ dân dần trong khoảng 2 giờ 
lên đến 56-70”. Lọc hút kết tủa Ag, đầu tiên rửa bằng nước 
nóng (1), sau đó bằng 500m! H;SO, 2%, 500mi NH,OH 2% và 
cuối cùng bằng nước nóng để đuổi Ơi. Sấy khô kim loại đã rửa ở 
40—50°. Hiệu suất rất cao. 

đ) Đi từ bạc nitrat 

Muốn điều chế kim loại rất tỉnh khiết, người ta phân điện 
dung dịch AgNO; bão hòa ở 25°. AgNO; này đã được kất tủa lại 
ba lân. Khi tiến hành điện phân người ta dùng các điện cực than 
đã đánh sạch và đặt cách nhau 2cm trong những cái bao làm 
bằng vải thô. : 

Điện thế trên các chốt của thùng điện phân là 3V. Mật độ 
đòng điện là 0,006A/cm?. Lấy kết tủa Ag ra khỏi cực âm và 
nung chảy trong bát sứ. 

e) Đi từ các chất có chứa bạc (chất trong phòng thí nghiệm, 
trong nhiếp ảnh...). | 

1. Đun sôi chất thải với kẽm hạt và axit clohydric. Tách bạc 
vừa khử ra khỏi 2n dự, đem rửa gạn, và sau khi hòa +an vào 
HNO; người ta dùng HƠI để kết tủa bạc dưới dạng AgC\. Khử 
-_ AgCI bằng một trong các phương pháp đã nói ở trên (xem mục c). 

2. Làm bay hơi chất thải đến khô, đun sôi bã khô đó với axit 
clohydric đặc KCIOs cho đến khi không còn khí clo thoát ra. Để 
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lắng kết tủa, rửa gạn cần thận rỏi khư AgCl vừa thu dược như 
đà nói ở trên (xem mục ©). 

38. Muôn tách Ag ra khỏi chất thải trong nhiếp anh (trong 
ahừng dung dịch định hình, người ta thêm NH;OH vào cho đến 
khi có mùi NHạ, rồi cho tác dụng với một lượng hơi dị (NH5. 

Sau khi để lắng, rót chất lỏng ra, lọc hút kết tu:: (\g.S rửa 
bằng nước nóng, sấy khô và nung ở 950 với 1-32 borac khan. Để 
đuối borac người ta đun sôi các hạt kim loại với nước 

Thử 


Dung dịch chứa 2g kim loại trong một lượng HNO; tôi thiếu 
(t.Ì. riêng 1, 2) phải không có màu và không được chứa chất bã 
không tan (5n, Sb). Khi thêm nước vào dung dịch khỏng được 
vấn đục (Bì). 

Sau khi dùng axit clohydric để kết tủa tát cả lượng bạc dưới 
dạng AgC] và sau khi đã làm bay hơi hếc nước lọc thị không có 
một lượng chất bả nào còn lại. 

B. Điều chế gương tráng bạc 

Điều chế 

Kính để tráng bạc phải được rửa cẩn thận và dung rượu để 
rửa cho sạch mỡ. 

1. Thêm dung dịch chứa 11g NaOH (nh khiết) trong 500m 
nước vào dung dịch chứa 8g AgNQ; (.È.p./) và 13g NHạNGQ; - 
Œ.È.p.Ð) trong 500! nước. Hòa tan kết tủa trắng vừa rơi xuống 
bằng cách thêm đừng giọt NHẠOH) `". Sau khi lọc, ta thu được 
một dung dịch gọi là dung dịch 7. 

Thêm 16g axit tactric (hoặc 8 HNO:; tÌ. riêng 1,4! vào dung 
dịch chứa 160g đường tỉnh luyện trong 500øz nước; đun sòi chất 
-lỗng trong bình có ống sinh hàn ngược cho đến khi co màu hơi 
£©? Cũng có thể biến AgaS thành AgNO: bằng cách hoà tan nó trong HNO; 

' Nếu vô tình thêm thửa một ít NHVOH, thì phải rót tửng gíot dung dịch 

AgÑO; 1% cho đến khi xuất hiện vấn đục, vẩn đục không bị mất khi lắc. 
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vàng (gàn 30pÃ!. Sau khi làm lạnh pha loàng chát lỏng 10 lần 
và thu được một dung dịch gọi là dung dịch /7 

Muôn tráng bạc người ta trộn dung dịch 7ï với ?!, dung dịch ?ƒ 
lấy ít hơn dung dịch 7ƒ từ 10-15 lần. Rót „hanh hồn hợp trên bẻ 
mặt thúy tỉnh muốn tráng. 

Nêu muốn tráng bình cầu thì rót 10-20 hồn hợp của dung 
địch 7 và ÖJ vào trong bình cầu đã rửa sạch, rồi lắc vài ba phút. 

2. Muôn tráng kính còn có thể dùng hỗn hợp gồm 20m! dung 
dịch AgNQOa 34 với 0,ðmmi alcol metylic và 0,5m fomalin. 

BẠC BROMHA 


Argentum bromatum Stuer bromrde Srilberbromid 


Bromstibcr 
AgBr TLPT 187,796 
Tính chất | 


AgBr là chất bột trắng hơi vàng, hảu như không tan trong 
nước (3,57.10 "9%, T7' = 7,7.10! ở 25°) và trong pyperidin. Ở 
422” nóng cháy thành một chất lỏng hơi đỏ có t.I. riêng 6,47. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTTU 1088-54, thành phẩm (in khiết phải tan 
hoàn toàn trong natri thiosunfat và phải chứa khòng quá 0,2% 
những chất tan trong nước và 0,002 các nitrat (NO;). Ngoài ra, 
còn phải tiến hành kiếm tra độ fan của thành phẩm trong dụng 
dịch natri thiosunfat. Hòa tan 1g thành phẩm trong 50m! dụng 
dịch natri thiosunfat 102. Dung dịch vừa thu được phải trong suốt. 
A. Bạc bromuq thường 
Điều chế : 

Thêm một dưng dịch chứa 40g KBr trong 160m nước vào 
dung dịch đã đun nóng đến 50° chứa 54,4ø AgNO; trong 520ni 
nước. Lọc hút kết tủa AgBr, rửa và sấy khô trên nội cách thủy. 
Thu được 60g (100). | 

Mọi còng việc làm với AgBr phải tiền hãnh trong chỗ tối. 
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B. Bạc brornua heo 
Điều chế 


Thêm 1-2 dung dịch AgNO; 0,1N vào hồn hợp gồm 2m 
dung dịch KBr 0,01 và 100m nước. Khi đó sẽ tạo thành 
hydroxon màu xám. 


BẠC CLORqA 


Argentum chỉoratum Suuer chloride Siiberchiorid 


Chiorsdber 
AgGCl TUPT 145,337 
Tính chất 


AgCl là chất bột vô định hình, màu trắng, nhạy đối với ánh 
sáng, t.]. riêng 5,56. Ít tan trong nước (TT = 1,B6.10'2 ở 25") và 
trong các axit, tan nhiều khi đun sôi trong axit clohydric đặc, 
tan một ít trong các dung dịch NaC1 và NHạCI đậm đặc, tan 
nhiều trong NHẠOH. Nóng chảy ở 455° và khi để nguội thì đông 
lại thành khối như sừng. 


Bảng 80 — Độ tan AgCÌ trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TU 419-51, thành phẩm fính khiết phải chứa nhiều 
nhất là 0,02% những chất tan trong nước và 0,005% các clorua 
tan. Ngoài ra phải kiểm tra thành phẩm như sau: 

1. Áinoniac. Thêm 5m NaOH 10% vào 5g thành phẩm. Đun 


cấn thận và thử hơi bay lên ở trên giấy quỳ đó. Không được có 
màu chàm. 
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9. Phán tứng của dùng dịch nước: Lắc 20 # 0,01 thành phẩm 
với 200, nước rồi đem lọc. Dung dịch phải có phan ứng trung 
tính dời với giấy quỳ. 

A. Bạc clorua thường 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta 
thêm dung dịch axit ciohydric hoặc NaCL (.b.p.£ ) vào dung dịch 
AgNO, (.k.p.) cho đến khi ngưng thoát kết tủa. Lọc AgCl vừa. 
rơi xuống, rửa và sấy khô trong tối ở 80-90”. 

B. Bạc clorua keo 

Điều chế 

1. Thêm 1-2m/ AgNO; 0,1N vào hỗn hợp chứa 2-3 dung 
dịch HƠI 0,1W trong 100n/ nước, hydroxon không bền màu 
trắng sửa sẽ được tạo thành. 

2. Thêm nước cÌo vào dung dịch keo bạc màu thâm cho đến 
khi mất màu. Thu được một chất lóng màu trắng hoặc màu vàng 
tươi, ở trạng thái đủ loãng nó trong suốt và có vẻ trắng đục. 

Khi thêm một lượng nhỏ axit, vô cơ hoặc muối vô cơ vào thì 
AgCl sẽ rơi xuống dưới dạng bình thường, không tan. Khi tết tủa 


bằng natri axetat hoặc bằng gelatin và bằng natri xitrat, người _ 


ta thu được dạng AgCl chỉ tan một chút trong nước. 


BẠC CROMAT 
: Arngentum ch TOmCumt Sudluer chromdfe Sitberchromat 
AgsCrO¿ TI,PT 331,77 


Tính chất 
Ag›zCrO; là chất bột vô định hình màu đồ (hoặc là tỉnh thể 
không rò ràng), tan ít trong nước -(2,B-3,0.10 3%). Không tan 


trong CH;COOH kết tỉnh được; trong CHạCOOH loãng tan ít hay ˆ. 


_ nhiều tuy thuộc vào nông độ axit. Tan trong HNQ; và NH:OH. 
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Điều chế 
Khuấy và rót từ từ dung dịch chứa 170g AgNO. trong 600øœ¿ử 


nước vào dung dịch chứa 100g EK;CrÔÕ¿ trong 400/2 nước. Lọc 
gạn chất lỏng, lọc hút kết tủa và sấy ở 80—90°. 


Thu được 162g (97,B%). 


BẠC BICROMAT 
Argentum bichromicum  Siluer biehromate Sulbcrbic` "onigf 
Ag›Cra©; TUPT 431, 
Tính chất 


AgzCrz©; là những tính thể hình thoi, mỏng như j4. màu đỏ 
óng ánh, t.Ì. riêng 4,77, ít tan trong nước (0,0063⁄ ở 18”; 
TT = 9.107 ở 25°). Tạo thành Ag;CrO, khi đun sôi với nước; khi 
để nguội từ dung dịch lại thoát ra các tính thể Ag;Ur;O:. tan 
nhiều trong HNO; và NHạOH. 

Điều chế 

Rót một dung địch đun sôi chứa 30g Ag;Cra¿O; (.È.p./) và 300g 
HNO;¿ (/È.bh.h, tÌ. riêng 1,15) trong 600n/ nước vào dung dịch 
sôi chứa 34g AgNO; (.k.h.h) trong 340m nước. Để hỗn hợp 
nguội từ từ, khi đó sẽ thoát ra những tỉnh thể đỏ óng ánh. Lọc 
hút những tỉnh thể đó, rửa với một ít nước lạnh và sấy khô trêh 
H;§O¿ ở trong bình hút ẩm. 


BẠC FLORQA 


Argentin fluoratun Siber fluoride Sulber fiuorid 
Fluorsdber 
AgF.2H;O TLPT 162.91 
Tính. chất 
AgF.2H;O là những tính thể không màu, khá không bên, 
thuộc hệ lập phương, t.l. riêng 5,85, chảy rữa ngoài khòng khí 


Lô 
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âm. Khi để lâu trên H;SO¿, đặc biệt để trong chân không, nó 
mất nước và HE, đen lại do có Ag thoát ra và biến thành muôi 
bazơ trên bể mặt. Tan trong nước (40% ở 20”), muối khan nóng 
chảy ở 435". 

Điều chế 

Thêm dân dần chất hồ nhào đã nghiền chứa 70g Ag;O trong 
100m7 nước vào dung dịch đun nóng chứa 41g HE 40% (.&.p.£). 


Bảng 81 — Tỷ trọng các dụng dịch nước AgF 


trong 160n/ nước, dung dịch này để ở trong bát bạc (ở trong tủ 
hút!). phải theo đõi để phản ứng của dung dịch luôn luôn là axit 
đối với giấy congo. Cô dung dịch trên nồi cách thủy ở trong tủ 
hút cho đến khi kết tỉnh. Thu được 91g (gần 90%). 


BẠC IODGA 
Argci:tum Jodatum — Sluer todrde SitlberJodid Jodstiber 
Agl TLUPT 234,79 


A. Bạc iodua thường 
Tính chất 


Agl là chất bột vô định hình màu vàng tươi, t.]. riêng 5,68, 
hầu như không tan trong nước (2,1.10 “%, 77 = 15.108 ở 269) 
trong NH,OH (0,04% trong NHẠOH 10) và trong các axit loàng. 
Tan trong các dụng dịch KH đặc, trong NaạS;O; và trong 
metylaman. Nhạy đối với ánh sảng. Ở 552" nóng chảy thành 
chất lỏng, màu vàng. ở nhiệt độ cao hơn có màu đỏ nâu. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Agl tỉnh khiết (theo ĐKKTTTTU-2024-54) như sau t1: 

Chất không tan trong nước 0.05 
Clorua (CL) 01 

Ngoài ra, phải kiểm tra thành phẩm như sau: 

1. Đồng. Lắc mạnh 2 + 0,015 thành phâm với 10 NHIOH 
10%, để lắng rồi lọc. Dung dịch vừa thu được khi nhìn trên nên 
giấy trắng phải không có màu lam. 

2. Phản ứng của dung dịch. Rót 100ni nước vào 4g thành 
phẩm, rồi vừa khuấy đều vừa đun đến sôi. Lọc dung dịch đã ởe 
lắng qua giấy lọc khô, bỏ phần nước lọc đầu tiên. Nước lọc con 
lại phải có phản ứng trung tính trên giấy quỳ. 

Điều chế 


Thêm dung địch đã đun nóng đến 50° chứa 47,55g KI trong 
95mm nước vào dung dịch nóng (50”) chứa 50g AơNO); trong 50m 
nước ở trong phòng tối. Lọc hút kết tủa, rửa cẩn thận rồi sấy 
khô trên nổi cách thủy. Tất cả việc làm với Agl đều phải tiến 
hành ở tự tối hoặc ở dưới ánh sáng đỏ. 

B. Bạc todua heo 

Điều chế 

Thêm 1-2zn dung dịch AgNO; 0,1N vào hỗn hợp chứa 2-3mi 
dung dịch KI 0,1N và 100m nước. Thu được hydroxon màu lục 
vàng. Không cần thẩm tích hydroxon này vẫn có thể giữ lâu 
hàng tháng. Người ta không thể làm sạch hoàn toàn dung dịch 
bằng cách thẩm tích được. 

Xôn đâm đặc hơn, nhưng kém bền hơn sẽ thu được khi rót 
7—8m dụng dịch AgNQ¿, 0,1 vào 20m dụng dịch KI 0,05ẢN. 


BẠC NITRAT 
Argentum ni†icum — Sluer nữroftt‹  SlLrntrat Hollenste.n 
AgNQ. TUT 169.888 
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Tính chất 

AgNO, la nhừng phiến hình thoi không màu, t.Ì. riêng 
4/3551, nóng chảy ở 208,5° và bị phản hủy khi nung đỏ: Khòng 
bị phản huy dưới tác dụng cúa ánh sáng nếu không có mặt các 
chất hưu cơ; nêu có các chất hữu cơ thì nó sẽ hóa đen. Vì thể nö 
đã đê lai vết đen trên tay, trên cac đò vật,... Dễ tan trong nước 
và trong glyxerin. Tan được trong các aicol etylic, metylice và 
isopropvle, khó tan hơn trong axeton và benzen. Rất đễ tan 
trong bènzonitry1. Hầu như không tan trong HNQ¿ đặc. Độc. . 


Bảng 82 ~ Độ tan AgNO; trong nước 


1,0422 1,3915 


1,0893 1,4773 
1,1404 _1,B705 
1,1958 1.6745 
1,255 1/2895 


1,3213 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TÓQG 1277-41, thành phẩm hạng f.b.p.† phải chứa ít 
nhất 99,30% AgNO;, thành phẩm hạng (nh bhiết phái chứa ít 
nhàt 90, Hy Lên 


£, Mã 


1.9153 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
AgNO; khác nhau như sau (%): 


Tụp chút tk.Ðp( — LằẰ. 
Chất không tan trong nước 0005 - 0/01 
Chất không bị HCI kết tủa 0,04 - 0,06 
Sunfat (SOƠ¿) 0,004 0,006 
Sắt (Fe) 0,0004 0,0007 


Ngoài ra, thành phẩm phải thử để tìm: 

1. Chì, bit mu, đồng. Thêm amoniac 20% vào trong dung dịch: 
chứa 2g thành phẩm trong 20m nước đã axit hóa bằng vài ba 
giọt HNO, cho đến khi tan kết tủa vừa tạo thành. Dung địch vừa 
thu được khi nhìn dưới ánh sáng truyền qua trên nền giấy trắng 
phải khóng được có màu lam, còn dưới ánh sáng phản chiếu trên 
nên giấy đen phải không được có màu trắng đục. Để so sánh 
người ta làm một thí nghiệm khống. 

2. HNO; tự do. Cho vào hai bình câu dung tích 50, mỗi 
bình 1g thành phẩm và 10m! nước. Thêm vào cả hai bình câu 
mỗi bình một giọt dung dịch metyl đô 0,1% trong alcol etylic rồi 
thêm vào một trong hai bình một giọt HạSÓ¿ IN. Màu hồng 
trong bình cầu thứ hai phải đậm hơn trong bình cầu thứ nhất. 

Điều chế 

a) Đi từ bạc “ngân hàng” (mẫu 999) Đề điều chế thành phẩm 
hạng £È.p.f người ta thêm dẫn 60g vỏ bào bạc (rong tử hút) vào 
dung dịch đã đun nóng đến 50” chứa 43m HNO); ¿.È.h.h, t.Ì. riêng 1,4 
trong 45nz1 nước. Sau khi tan hoàn toàn, đem lọc chất lông, làm bay 
hơi nước lọc đến khi tạo thành váng tinh thể và khuấy cho nguội. 

Lọc hút các tỉnh thể AgNO;, rửa hai lần bằng nước ướp đá. 
Làm bay hơi nước cái cùng với nước rửa rêi cho kết tỉnh như đã 
nói ơ trên. 

Trộn lân hai lần tỉnh thê, sấy ở 110” và đóng vào lọ thủy 
tỉnh màu da cam. Thụ được 95z (90%). 

Nước cái sau lần kết tỉnh thứ hai có thể chứa Cu và phải tỉnh 
chế theo cách đặc biệt (xem ở đưới). 
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b) Đi từ các hợp kứm có chứa đồng 


1. Muôn điều chế thành phẩm hạng (.&.p.f đi từ hợp kim có 
chứa vài phần trăm Cu, người ta làm như sau: hòa tan hợp kim 
vào HNOQ; 20-40% cho bão hòa. Chia dung dịch ra lam hai phần; 
dùng KOH để kết túa Ag:O cùng với tạp chất Cu(OH!; cúa phần 
dung dịch thứ nhất “° Rửa kết tủa rồi trộn lân với phần dung 
dịch cồn lại; khi đó tất cá lượng đồng chứa trong dung dịch sẽ kết 
tủa hoàn toàn dưới dạng Cu(OH);, còn Ag¿O sẽ từ kết tủa chuyển 
vào dung dịch. Lọc hôn hợp, làm bay hơi nước lọc và eho kết tỉnh 
AgNQs như đã mô tả ở trên. Để tận dụng Ag còn lại trong kết tủa 
Cu(OH», người ta chế hóa kết tủa đó với axit cÌohydric; dùng kẽm 
thứ AgCl còn lại không tan đến Ag kim loại. 

%. Muốn điều chế AgNO; dùng làm thuốc thử, người ta đi từ 
các hợp kim nghèo bạc hơn, nhưng trong đó Ag văn nhiều hơn 
Cu; hòa tan hợp kim trong HNO;¿, lọc, làm bay hơi và kết tính 
như bình thường. Rửa các tinh thể AgNO; có chứa Cu(NOạ); 
bằng nước hoặc trong trường hợp có một lượng đồng lớn, bằng 
dung dịch HNO¿ 5~10%. Kết tỉnh lại các tỉnh thể đạ rửa từ nước 
nóng; có thể dùng nước rửa có chứa một AgNO; đáng kể để rửa 
các tỉnh thể trong lần điều chế sau. Vì mất mát khi kết tinh, 
nên hiệu suất thấp. 

3. Thành phẩm điều chế được từ những hợp kim, trong đó 
lượng đồng lớn hơn trọng lượng bạc cần phải được tinh chế lại. 

Làm nóng chảy các tỉnh thể AgNO; đã rửa theo phương pháp 
Liước và có chứa Cu(NƠ); trong bát bằng platin khoảng một giờ 
ơ 290-300”. Khi đó, Cu(NO;); bị phần húy, còn lại CuO, AgNO› 
hầu như không bị thay đổi. Sau khi nguội đem hòa tan khối 
nóng chảy trong nước, lọc CuO, axit hóa nước lọc bằng HNO; rồi 
cho bay hơi để kết tỉnh. 


'* Phần trăm của dung dịch lấy ra ít nhất là lớn hơn ba lần hàm lượng phần 
trăm của Cu trong hợp kim. Chẳng hạn, nếu hợp kim chứa 3% Cu, thi kết 
tủa cần phải lấy 9 — 10% dung dịch. 
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4. Đối với những hợp kim rất nghèo bạc (đến 30%) hợp lý 
hơn cả là sau khi hòa tan hợp kim trong HNØO;, người ta kết tủa 
tất cả lượng bạc dưới dạng AgCl bằng axit clohydrie. Sau khi 
rửa, khử AgGI đến kim loại (xem ở trên). Chuyên bạc tình khiết 
sang AgNOQs bằng cách hòa tan trong HNO:. 


BẠC NITRIT 


Argentum nitrosum Suuer nitrite Silbernttri 
AgNOQ; TLPT 153,888 
Tính chất 


AgNO; là những tình thể hình kim nhỏ như sợi tóc, màu 
vàng sáng gần như trắng, thuộc hệ tà phương, t1. riêng 4,45, 
hóa đen dưới tác dụng của ánh sáng và không khí vì tạo thành 
AgNO; và Ag. Tan rất ít trong nước (0,32% ở 90”: T7' = ð,6.10'' 
ở 95°). Dễ tan trong NHẠOH và trong axetonitryì. BỊ phân hủy 
khi đun nóng. 

Điều chế 

Rót lẫn với nhau hai dung dịch nóng gồm 118g AgNQ; trong 
bi nước và 50g NaNO; trong 500n/ nước. Rửa gan kết tủa 
AXưNO; vừa tách ra, rồi sấy khô trong tủ sấy. Thành phẩm cần 
phái tránh ánh sáng. Thu được 100g (95%). 

Thử 

0,3g thành phẩm phải tan hoàn toàn trong 5 HNO; loãng 
cũng như trong 5m NHẠOH loãng. Khi dun nóng mau thành 
phẩm thử trong ống nghiệm không được có nước thoát ra. Đê 
xác định các tạp chất không bị HCI kết tủa, người ta hòa tan 2g 
thành phẩm trong HNO; lãong, thêm 100m nước, đun nóng đến 
sôi rồi kết tủa với 2m! axit clohydric. Đề nguội, lọc vào cốc đĩa 
cân, rồi cho nước bay hơi đến khô, Bã còn lại không được quá 
100m nước, đun nóng đến sôi rồi kết tủa với 2m axit clohydric. 

. Để nguội, lọc vào cốc đĩa cân, rồi cho nước bay hơi đến khô. Bà 
còn lại không được quá 0,03%. 


hfdZfieuiluh/fGitnibig 


BẠC OXYT 


Argentum oxyddturn Silbe? oxrde SHlberoxyd 
Ag:O - TLPT 231/760 ˆ 

Tính chất 

Ag:O là chất bột nâu, t.Ì. riêng 7,52, sau khi sấy (ớ 60--R0°) có 
màu hầu như đen. Bạc oxyt tan một ít trong nước (0,006- 
0.0094) và có phản ứng kiểm. Khi để trong tối, ớ trạng thái khô 
cũng như trạng thái ướt nó đều bên; nhưng ớ ngoài ánh sáng 
dân dân bị phân hủy thành Ag có kiển thì fomalin khử được . 
Ag¿O đến bạc kim loại. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTTU 927-53, thành phẩm khô hạng tinh khiết 
phải chứa ít nhất 99% Ag¿O, lượng hao hụt khi sấy (ở 100°) 
không được vượt quá 0,02%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
AgaO trnh khiết như sau (%}: 


Chất không tan trong HNO¿ 0,03 
Sắt, đồng, asen (tổng số) 0,1 
Điều chế : 


Thêm 125g NaOH(.k.h.h) ở dạng dung dịch 10% vào HE 
dịch đắc chứa 500g AgNO; (.k.h.h) rồi rửa gạn kết tủa vừa lắng 
xuống. Phải đuổi hết CO; tan trong nước rửa; muốn vậy, cho 
không khí không có CO; đi qua nước đó trong một thời gian lâu. 

Sau khi rửa, đem lọc để tách một phần lớn nước bám trong 
kết tủa. Cần phải quay ly tâm khối chất còn ướt, chuyến thành 
phẩm vào bình cầu có hai ống dẫn, một ống được nối với bơm 
hút bằng nước. Ống kia cho xuống đến tận bề mặt Ag;O và qua 
ống đó cho không khí khô không có CO; đi vào. Đặt bình cầu 
lên nồi cách thủy đã đun nóng đến 85_88° và sau khi bơm chạy, 
không khí sẽ bị hút qua; sau ba ngày quá trình sấy sè kết thúc. 
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BẠC SuNFAT 
AAngenttơn sulfurtcum Siloer suifafe Silbcrsulfat 
Ag:SO, TLPT 311,826 

Tính chất : 

Ag;SO, là những tính thể nhỏ, hình thoi, t.l. riêng 5,40, ít 
tan trong nước (T7 = 7,7.107 ở 25”), dê tan trong NH,OH và 
không tan trong rượu. Tương đối dễ tan trong H;SO; đặc, nhưng 
lại kết tủa khi pha loãng dung dịch bằng nước. 

Bảng 84 - Độ tan Ag;SO; trong nước 
| Ag;SQ 2 _ tˆC 


60 


80 
100 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo D9KKTTT 810-53, thành phẩm (tinh khiết Đệm chứa ít 
nhất 99,5% AgzSƠ. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong AgzSO¿ hạng tỉnh khiết 
như sau (%): 


Chất không tan trong HNO; | — 0,05 

- Nitrat (NQ¿) — 0/1 
Đồng (Cu) ' 0,01 
Chất không bị HCI kết tủa 0,1 
Sắt (Fe) _ 0,002 


Điều chế 
- - Thêm dung dịch nóng đã lọc sạch chứa 13,23g (NH¿);5Ô; 
Œ.È.p.f) trong 20nl nước vào dung dịch chứa 34g AgSQO; (.È.p.f) 
trong 20m nước nóng. Sau khi nguội lọc hút kết tủa tính thể 
AgzSO,. rửa bằng nước lạnh rồi sấy. Thu được 28g (89%). 
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BẠC XYANUA 


Argentum - MSilocr cyantde SHbercyantd 
cyangdt†tm -. cyanstber - 
AgGN TLPT 133.899 


AgCN là chất bột trắng, tÌ riêng 3,69, tan trong NH,OH, 
NazSạO; và K,Fe(CN›. Hảu như không tan trong nước 
ŒTT = 9,2.10''” ở 20). Hóa nâu ở ngoài ánh sáng. Khi đun nóng 
. ngoài không khí thì nóng chảy ở gần 235”, biến thành chất lông 
đỏ nâu và thoát ra một phần xyanogen; khí hóa rắn tạo thành 
một khối màu xám, khối này khi nung ngoài không khi sẽ cho 
bạc tỉnh khiết. HạSO¿ loãng (I:1) khi đun sôi phân hủy AgCN, 
tạo thành AgzSQxa (thận trọng, hơi HCN độc!) 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong thuốc thử AgCN như 
sau (%): 


Chất không tan trong NHẠOH 25% 0,001 
Đồng (Cu) 0,0005 
Sắt (Fe) : 0,0000 
Kiểm 0,001 
Nitrat (NOa) 0,0092 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta 
thêm dung dịch KƠN (th bằiết, cẩn thận. độc?) vào dụng dịch 
AgNQ; Œ.k.p.Ð, tránh dư KƠN. Nếu KCN đem dùng có chứa 
KCNO và K;CO:, thì có thể tỉnh chế thành phâm thu được để 
loại AgCNO và Ag;SO; bằng cách chế hóa với HNO; loãng, 
nhưng KƠN không được chứa ClL và Fe(CN hộ , vì những ion đó 
sẽ ở lại trong thành phẩm. 

Sấy khô AgCN thu được ở nhiét độ không cao hơn 126" (ở 
nhiệt độ cao hơn nó hóc nâu). 
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BARI AXETAT: 


Buarttt dColiCLUH Bartun (cetgdf£© Buariuacctaft 
Ba(tCH;COO›;.3H;O —— TUPT 309,50 
Tính chất 


Ba(CHaCOO);.3H:O là những tỉnh thể đơn tà; đễ lên hoa 
trong không khí. Ở nhiệt độ 25—44" bari axetat kết tính với một 
phân tử nước. trên 44” hóa khan. Dê tan trong nước. 


Bảng 85 - Độ tan Ba( CH;COO); _ nước 


Ba(CHaạCOO); % dị 


1,1421 
1,1599 
1,1782 
1,1970 
1,2161 
1,2356 
1,2554 
1,3069 
1,3608 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 5816-51, bất kỳ hạng thành phẩm nào cũng 
phải chứa ít nhất 98% Ba(tCH;COO);.3H›:O. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
như sau (%): 
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Tạp chất t.hhh tp! th 


Chất không tan trong nước 0,01 (0.02 0.05 
Kim loại kiểm tdưới đạng sunfat) 0.02 0,05 6.1 
Canxi: và stronti (dưới dạng 0,02 0,1 9.2 
sunfat) 

Clorua (Cl) 0,002 (0,005 0.01 


Kim loại nặng nhóm H;8 (quira 0/0005 0001 0002 
Pb) 


Sắt (Ee) 0,0005 0,0005 0,001 
Nitơ tổng cộng (qui ra Ñ) 000025 0,002. 0,005 
Điều chế 


Người ta điều chế thành phẩm hạng (tỉnh khiết hay tk p.t như 
Sau: 

Lấy một dung dịch đun nóng chứa 215m! 16% CH;COOH, cho 
- vào đó từng nhúm Ba(OH); (tính khiết)" cho đến khi phán ứng 
trung hòa (chàm bromthymol cho màu lục vàng). Lượng 
Ba(OH›;.8H2O tiêu thụ là 55-58g. Sau đó cho thèm 2-3g than 
hoạt tính vào dung dịch, đun sôi trong mấy phút, lọc nóng hỗn 
hợp và nhỏ thêm từ hai đến ba giọt CHạCOOH vào phần nước 
lọc rồi cô đến t.l. riêng 1,39 (ở nhiệt độ sôi), 

Để nguội dung dịch xuống 20°, thêm vào đó 100m/ rưỡu, trộn 
đều và để yên 10-12 giờ. Lọc hút tỉnh thế vừa tách ra và phơi 
khô ở nhiệt độ phòng trong một ngày đêm (cho đến khi hết mùi 
rượu). Thu được 28-30g. 


BARI CACBONAT 


Bqarttữim carbonicuim Baruttn carbondfe Burium carbondt 
BaCO; TLUPT 197,37 


f? Có thể. thay thế Ba(OH); 8H;O bằng 38g BaCO„ 


256 http://tieulun.hopto.org 


Tính chất 


BaCO; là những tính thể hình sáu góc, hút nước, t.Ì. riêng 4,4, 
T chảy gần 1740° (dưới áp suất). Chỉ bị phân hủy và mất CO; ở 
nhiệt độ nóng sáng trắng, bị phân húy nhanh hơn trong ngọn lửa 
hồ quang điện". Ở 1100 áp suất của CO; bằng 20mnHg. Rất khó 
tan trong nước ngay cả khi đun sôi (1,62.10 3 ở-13°, 77' = 8,1.10 ® 
ở 18”, tan được một ít trong nước có chứa CO; do tạo thành bari 
hydrocacbonat Ba(HCO;);. Ngay khi lạnh tan được trong các 
dung dịch NH¿CIl và NHạNO; để tạo thành phức chất. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
BaCO¿ (theo TCQG 4158-48) như sau (%): 


Tạp chất tk.h.h  t.bp.t t.b 
Chất không tan trong axit 001 0/02 01 
clohydric 

Clorua (C]) 0,001 0,002 0,01 
Độ kiểm (qui ra Ba(OH);) 0,01 0,02 0,05 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,001 0,002 0,005 
Kim loại kiểm (dưới dạng sunfat) 0,05 0,1 0,25 
Canxi và stronti (dưới dạng sunfat) 0,1 0,25 0,5 
Kãm loại nặng nhóm H8 (quiraPb) 0,0005 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 0,002 
Sunfna (8) 0,0002 0,0005 0,001 
Điều chế 

1. Ba(OH); + CO¿; = BaCO; + HạO 


Người ta điều chế thành phẩm hạng £.È.p. như sau: cho khí 
CO; lội qua một dung dịch nóng chứa 320g Ba(OH);8H;O 
(r.k.p.£) trong 2/ nước; khi nào thử lấy một mẫu dung dịch đã lọc 


'? Có lẽ BaCO¿ bị phân ly nhanh ở nhiệt độ t2009 


hd7fieoiluit,hefE- oữa 


và cho thêm vào đó Na;CO; mã thấy không có kết tủa hiện ra 
nữa thì thỏi. Lọc hút BaCO; vừa tách ra, rửa và sây khô ở 100”. 
Thu được vào khoảng 200g. 

2. Cũng có thể điều chế thành phẩm hạng (inh khiết bằng 
phương pháp khác. 

Na;GOs¿ + BatNOa; = BaCO.- + 2NaNQ; 

Đun nóng một dung dịch 140g Na;C);10H¿O (tinh khiết) 
trong ð00mm/ nước, đổ vào đó đồng thời khuấy đều, một dung dịch 
thứ hai chứa 180g Ba(NQạ);, trong dung dịch lượng Na;CO; còn 
thừa phải rất ít (thêm Ba(NO;); vào mẫu dung dịch thứ chỉ thấy 
hơi vẩn đục). Trộn hỗn hợp, để lắng và giữ kết túa bằng nước 
nóng (70) cho đến khi tách hết ion NO¿ (thử với diphenylamin) 
'° Lọc hút kết tủa và sấy khô ở 100°. Lượng thu được gần bằng 
lượng tính toán theo lý thuyết. 


BARI CLORAT 


Barium: chioricum Bartitưn~ chỉordte Burium chỉoraœ† 
Ba(GlO;);.H;O TKPT 322,29 
Tính chất 


Ba(CIO;);.HạO là những tỉnh thể đơn tà trong suốt. T']. riêng 
3,18. đê tan trong nước, khó tan trong rượu, tan được trong 
axeton. Ở 120° mất nước kết tỉnh và khi đun từ từ đến 250? bị 
phân tích cho ra Ba(ClOa); và BaCl; (một phần oxy bị tách ra): 

4Ba(C1O;); = 3Ba(GIO¿a); + BaCl; 

khi đun nhanh, bị phân tích và nổ. Hỗn hợp với các chất nổ 
khác, khi va chạm hay khi đun nóng sẽ nổ. Vì vậy cần phái chú 
ý khi sử dụng Ba(C]O¿);. 


°? Cần thiết phải kiểm tra ion NO?ˆ không những trong nước rửa mà cả 
trong kết tủa bằng cách hoà tan một mẫu kết tủa HCI 
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Bảng 87 - Độ fan Ba(CIO¿);.H;O trong nước 


0 60 40,05 
70 43,04 
80 45,90 


90 48,70 
51,17 
_59,67 


Báng 88 — Tỷ trọng của các dung dịch nước Ba(CiO;); 


1,53 | 10,12 1,0867 
14,82 1,1815 


3,94 
6,52 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTTU 849-ã53, Thành phần hạng tinh khiết phải 
chứa ít nhất 98,5% Ba(C1Oa);.H;O. 


Lượng tạp chất tối đa trong Ba(ClO;);.H;ạO hạng tính khiết 
như sau (%): 


Chất không tan trong nước _ 0,01 
Clorua (C]) 0,01 
Nitơ tổng cộng (quy ra N) 0,01 
Kim loại kiềm và canxi (dưới dạng sunfat) 0,20 
Em loại nặng nhóm HS (quy ra Pb) 0,002 
Sắt (Fe) 0,05 
Điều chế 


(NH¿);5O, + 2EKG]O; = 2NH4C1O; + K;SO, 
2ANH,CIO; + Ba(OH); = Ba(ClO:);¿ + 2NH: + 2H;O 
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Lấy 60g (NH¿);¿SO; và 100g KclO; hoà tan trong 300ml nước 
nóng trong bát sứ. Có dung dịch đồng thơi khuây cho đến khi 
thu được một thứ hỏ lông, để nguội, chuyên khối này vào bình 
cầu và xử lý với dung dịch 80% rượu lấy nhiều gấp bốn lần. Lọc 
K;SO¿ vừa tách ra và rửa với rượu; cô nước lọc để cho rượu bay 
ra hết. Phản còn lại sau khi cô có chứa NH„CIO; “`, cho vào bát 
sứ và đun cách thuỷ, thêm vào đó 150ml dung dịch bão hoà 
Ba(OH); và đun nóng cho đến khi hết mùi amoniac và đến khi 
được một chất lỏng có phản ứng kiểm rõ rệt. Đun dung dịch trên 
nổi cách thuỷ đến gần khô. Hoà tan nó với lượng nước nhiều gấp 
năm lần. Cho khí CO; lội qua dung dịch để kết tủa Ba(OH); còn 
thừa, lọc bỏ kết tủa còn phần nước lọc thì cho bốc hơi cho đến 
khi bắt đầu kết tỉnh. Thu được gần 100g.. 


BARI CLORA 


Bartum chÌoratim Barium chioride — Barium chio¡d 
BaC1;.2H:O TLUPT 244,31 

Tính chất 

BaCla.2HzO là những thỏi hình thoi óng ánh, không màu. T 
chảy (của muối khan) 962”. Ở 100” BaCl;.HạO mất nước kết tỉnh, 
nhưng hấp thụ nước lại khi để ngoài không khí ẩm. Rất độc. 
Tan nhiều trong nước, hầu như không tan trong axit clohydric. 
Trong rượu tuyệt đối nói mất phần nước kết tỉnh, nhưng bản 
thân không hoà tan; cũng không tan trong ete. 


Bảng 89 — Độ (an BuCI; trong nước 


ức 
5 24,4 50 
10 25,0 60 
25,7 70 


€1 Phương pháp này được áp dụng để điều chế thuốc thử NH„GiO; 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 4108-48, thành phẩm bất kỳ hạng nào cũng 
phải chứa ít nhất 99,5% BaCl;.2H:O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
BaC1;.2H;O như sau (%): 


Tạp chất tị.h.h t.&.p.f !.° 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,001 0,002 0,005 
Clorat (C1Oa) 0,005 0,01 0,02 
Kim loại nặng kiểm (dưới 0,02 0,05 0,1 
dạng sunfat) 

Canxi và stronti (dưới dạng 0,05 0,1 0,2 
sunfat) 


Kim loại nặng nhóm HS (qui 9,0005 0,001 0,001 
ra Pb) 
Sắt (Fe) 0,00005  0,0001 0.0002 


Bảng 90 — Tỷ trọng các dung dịch nước BaCÌ; 


BaCl; . 8H2O % 


1,0073 
1,0147 
1,0222 
1,0298 
1,0374 
1,0452 
1,0530 
1,0610 
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1,0692 
1,0776 
1,0861 
1,0947 
1,1034 
1.1122 
1/1211 
1,130 
1,1394 
1,1488 
1,1584 
1,1683 
1,1783 
1,1884 
1,1986 
1,2090 
1,2197 
1,2304 
1,2413 
1,2523 
1,2636 
1,2750 


Điều chế 

Có thể điều chế thuốc thứ hạng tinh khiết từ sản phẩm kỹ 
thuật. Muốn vậy, hòa tan 665g BaCl; (kÿ £huật) trong 100m 
nước nóng, thêm vào đó 30—40m dung dịch 3% Ba(OH); và 25m 
dung dịch (NHạ¿ì;¿S đun trong 20-30ph để lắng và lọc. Cô nước 
lọc (ở 30”) đến t.Ì. riêng 1,33 và đế nguội. Lọc hút tính thể vừa 
tách ra, rửa với một ít nước lạnh và phơi ở nhiệt độ phòng. Thu 
được 100-120g BaCl1;.2H;O hạng ¿.Èk.p.!. 
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Khi cho bốc hơi và làm nguội nước cái một lần nữa có thể thu 
thêm được 80-85g thành phảm hạng !.È.p.f hay tỉnh khiết. Thu 
được tất cả 190—200g. 


BARI CROMAT 
Bariiưrn chronicum — Barium chromoate — Barium chromdi 
BaCrO, TLPT 253,37 


Tính chất 

BaCrO, là một thứ gồm những tỉnh thể màu vàng, t.l. riêng 
4,B~4,6. hầu như không tan trong nước (0,0003%; T7 = 1,6.10”19 
ở 189). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4211-48, thành phẩm hạng £.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 98% BaCrO¿,. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong BaCrO, hạng /.k.p.¿. 
như sau (%): 


Chất không tan trong nước 0,05 
Chất không tan trong axit clohydric 0,1 
Clorua (Cl) 0,15 
Cacbonat (COk) 1,05 
Điều chế 


EzCrzO; + 2CHạCOONa + 2BaCl; + HạO = 
= 2BaCrO¿ + 2KCI + 2NaC] + 2CH;COOH 

Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p.? người ta đã nghiên cứu 
ra được phương pháp sau đây: 

Đun nóng đến 70-80? dung dịch K;Cr;O; trong 600--700mi 
nước, cho thêm vào đó 60-65g NazCQ; (&k.thuệf), nhưng không 
cho hết một lúc mà cho từ từ, mỗi lần 5-6g, để được phản ứng 
kiêm yếu khi thử với phenolphthalein. Lọc dung dịch, đun nóng 
phần những lọc đến 70-80”, axit hóa môi trường với 10m dung 
dịch 80% CHạCOOH (tinh khiết), rồi rót vào đó mọt dung dịch 
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đã được lọc ky và đun nóng gồm 250g BaCl, .2H,O ttrnh khiến 
trong 600—700n1 nước. Thứ xem kết túa đã hoàn toàn chưa (sau 
khi để lắng, lấy một mẫu dung dịch thử, cho vào đó dung dịch. 
BaCl;, thấy không có kết tủa hiện ra là được). Đun nóng hỗn 
hợp đến 40—B0pj. dung dịch đổ đi còn kết tủa thì đem lọc hút và 
rửa với nước “nóng cho sạch hết ion Cl”. Sấy khô BaCrO, ở 130%, 
sau đó đem nghiên (rong tủ hút!) và cho vào bình có nút nhám, 
Thu được 200g (95%). 


BARI HYDROXYT 
Baritun oxydgatum Bartum hydroxide Bartum hydroxyd 


hydricum Caustic barita 
Ba(QOH); TLPT !71,38 
Ba(OH);.8H;O TLPT 315,50 
Tính chất 


Ba(OH);8HaO là những tỉnh thể hình lăng trụ chính phương 
hay những thỏi trắng, t.l. riêng 2,19, tan khá nhiều trong nước 
nóng, kém tan trong nước lạnh. Dung dịch có phản ứng kiểm 
mạnh. Khi tiếp xúc với không khí, dung dịch hấp thụ CO¿ và hóa 
đục do tạo thành BaCO; không tan. Khi sấy khô bằng H;SO, đậm 
đặc, tỉnh thể đễ mất bảy phân tử nước kết tinh; còn phân tử nước 
sau cùng chỉ tách ra khi nung đến nhiệt độ nóng đỏ. 

Ba(OR)›; khan là một khối tỉnh thể trắng, óng ánh, tl. riêng 
4,495. Trên 780° chuyển thành BaO. 


Bảng 91 - Độ ¿an Ba(OR); trong nước 


Ba(OH»; % ˆ 
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Bảng 92 — Tỷ trọng các dung dịch nước Ba(OH); 


1,0194 


1,0303 
1,0397 
1/0479 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4107-48, thành phẩm hạng £.È.h.h và £.k.p.t phải 
chứa ít nhất 97% Ba(OH);.8HO. . 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Ba(OH);.8H:O như sau (%): 

Tợp chất tk.hịh  tbpít t.k 

Chất không tan trong axit 0,005 0,01 0,05 

clohydric 


Clorua (Cl 0002 0,005 0,02 
Sunfat (S) 00002 0/0005 0,001 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui raCu) 0/0005 0,001 0,200 
Sắt (Fe) 0/0005 0,002 0,005 
Kim loại (dưới đạng sunfat) 0,02 005 0/1 
Bari cacbonat (BaCO;) 1 2 EÌ 
Điều chế 


Người ta điều chế thành phẩm hạng /.È.p.t như sau: pha dụng 
dịch 180g BaCl;2H;O trong 300, đổ thêm vào đó 150—160mi 


tiligi/fiàulan, BgiAu Big 


dung dịch NaOH (t.]. riêng 1,2). Đun sói hồn hợp, để yên 30ùñh 
và loe nóng dung dịch vào bát sứ chứa 50 nước được ướp lạnh 
bên ngoài. Lọc hút tỉnh thế Ba(OH);8H.O vừa tách ra và rửa 
hai lần với nước cất (từng ít một, mỗi lần 4~5zm/ nước). 

Để tính chế thành phẩm còn ẩm vừa thu được, lấy 120g hòa 
tan trong 150m nước ở 80-90”, đổ thêm 1,5m 3% HạO; và sau 
10p dem lọc. Sang ngày hôm sau, đem lọc hút tỉnh thể, rửa với 
1~2m¿! nước, phơi khô, tránh đừng cho tiếp xúc với COs; và cho 
vào bình đậy thật kín. Thu được 100g (82%). 


BARI NITRAT 
Barium nữiricum Barium niirate Barium niirat 


Ba(NQ¿); TLPT 261,38 
Tính chất 


Ba(NO;); là những tỉnh thể hình bát điện đều, trong suốt hay 
mờ, bị nứt ra khi đun nóng. T.l. riêng 3,24. T chảy 592°. Hơi hút 
nước. Tan được trong nước, không tan trong rượu. 


Bảng 93 - Độ tan Ba(NOj); trong nước 


Ba(NO;}; % Ba(NO;); % Ba(NO¿); % 


| 
0 4,8 30 10,4 15,9 
10 6,5 40 12.4 
20 8,1 50 14,6 


21,3 
25,5 
Bảng 94 - Tỷ trọng các dung dịch nước Ba(NO;); 
5 1,0151 1,0494 
4 1,0320 1,0674 
Tiêu chuẩn thuốc thứ thị trường 


Theo TCQG 3777-47, cá ba bạng thành phẩm phải chứa ít 
nhất 99% Ba(NO;);. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Ba(NO;); như sau (%): 


Tạp chất th.hh  thpt tk 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Kim loại kiểm (dưới dạng sunfat) 0,02 0,05 0,1 
Canx và stroni (dưới dạng 0,02 0,1 0.2 
sunfat) 

Clorua (C]) 00005 0,002 0,005 


lầm loại nặng nhóm HạS (quira 0/0005 0001 9902 

Ph) 

Sắt (Fe) 0,000025 0,0005 0,001 

Điều chế 

1. Có thể điều chế thành phẩm hạng £.&.h.h bằng cách tịnh 
chế kỹ thành phẩm hạng ¿.È.p./. Muốn vậy, hòa tan 50g than 
hoạt tính, đun sôi một thời gian ngắn, lọc và để nguội. Lọc hút 
tỉnh thể Ba(NO¿); vừa tách ra và sấy khô ở 100°. 

Thu được 28z. 

Có thể thu thêm rnột lượng thành phẩm nữa từ nước cái 
nhưng phẩm chất kém hơn nhiêu. 

2. Có thể điều chế thuốc thử hạng tỉnh khiết đi từ bari 
cacbonat kỹ thuật: 

- BaCO; + 2HNQO;¿ = Ba(NOQ;); + COa¿ + HạO 

L‹i. dụng dịch chứa 100m2 HNO¿ šÿ (huật (t.Ì. riêng 1,36—14) 
trong 450 nước, thêm vào đó, từng ít một, BaCOs (Èÿ thuật) 
cho đến khi nào không còn khí CO; thoát ra (gần 150g). Sau đó, 
cho thêm 3-5g BaCOs nữa và 10m dung địch bão hòa Ba(OH); 
để kết tủa tạp chất, đun sôi 10—15pàh; lọc, rót HNO; (.k.p.f) vào 
nước lọc để được môi trường axit yếu và ướp lạnh bằng nước đá. 
Lọc hút tỉnh thể vừa tách ra và rửa với một ít nước lạnh buốt 
thu được gần 150g (80%). 

Người ta tỉnh chế thành phẩm bằng cách kết tỉnh lại theo 
như điểm 1. 
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3. Cho 05g Na-EDTA vào dung dịch chứa 100g Ba(NQ;), 
tứ.&.p.) sau đó thêm NH;OH đến khi pH đạt được trong khoảng 
7,8-.6,5. lọc dung dịch, cô trong bát thạch anh đến khi có váng 
tình thể, rồi làm lạnh: Ba(tNQ¿); thu được có độ tình khiết cao 
(hàm lượng Fe và các kim loại nặng nhỏ hơn 1.10 5% Ca?' và 
Sr”* nhỏ hơn 3.10 !%, 


BARI OXYT 
Barium oxydatum Barium qxide Bariumoxyd 
BaO TLPT 153,36 


Tính chất 


BaO là một khối xốp màu trắng hơi xám, dễ nghiền ra thành 
bột. T.1. riêng 5,32-5,72, T chảy 1928°. Một đôi khi người ta điểu 
chế được BaO dưới dạng vì tỉnh thể hình lập phương. 

BaO dễ dàng hút ẩm và CO; của không khí tạo thành BaCO¿. 
thời gian gần đây người ta sử dụng rộng rãi bari oxyt làm chất 
sấy khô các khí, về phương diện này nó hơn hẳn những chất 
thường dùng như CaO CaCl; hay alumogel; không khí ẩm sau 
khi cho qua ống đựng BaO còn chứa 8,B5.10 Ê mg /làm HạO. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BHC 2855-51 thành phẩm hạng ¿.k.p. phải chứa 
ít nhất 96% BaO, còn hạng ¿in khiết phải chứa ít nhất 94%, 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
BaO như sau (%): 


Tựạp chất t.b.p.† t.b. 
Bari cacbonat (BaCOa) 1,ỗ 2,0 
Bari peroxyt (BaO;) 2,5 30- 
Chất không tan trong axit clohydric 0,1 0,2 
Clorua (C]) 0,01 0,02 
Chất không kết tủa với H;SO, 0,5 1,0 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 
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Điều chế - 

1. 2Ba(NO¿); = 2BaO + 3O; + 4NO 

Để điều chế thành phẩm hạng tia bhiết người ta lấy 60g 
Ba(NO¿); (ừnh khiếp đã nghiền nhỏ trong cối nghiền cho vào 
chén samốt, dung tích gần 70m, đậy nắp chén và đặt vào lò 
nung chén bằng điện cho nhiệt độ 1000-1100”. Nung (rong tủ 
hút), lúc đầu 30ph để khử ẩm, sau tăng nhiệt độ lên 8007, khi đó 
toàn khối nóng chảy. Từ từ, trong 40-50ph nâng nhiệt độ lên 
900° và sau cùng giữ ở 1000-1100” thêm 20-30pñ: để hoàn thành 
phản ứng. Khi để nguội, người ta đặt chén trong bình hút ẩm 
đựng NaOH rắn (nhằm giữ cho thành phẩm khỏi hấp thụ CO;). 
Sau 20-30ph, có thể dùng thìa kim loại cho nhanh BaO vào bình 
đậy kín!” thu được 30-35g. 

9. Có thể điều chế thành phẩm chứa đến 99,9% BaO bằng 
cách phân hủy nhiệt bar1 peroxyt trong chân không: 


2BaO; ¿———> 2BaO + O;† 


Sấy khô thuốc thử chứa 95-97% BaO; ở 200” trong vòng 
8-10È, sau đó chuyển sang thuyền niken đặt trong ống thạch 
anh. Đặt ống thạch anh vào lò nung ống, rồi nối với hệ thấng 
chân không qua bộ phận mài nhám. Sau khi tạo được chân 
không với áp suất dư 0,038-0,05mmHg, thì đốt nóng ống với 
BaO; ở 400° và giữ ở nhiệt độ đó cho đến khi oxy không thoát ra 
mạnh nữa và giữ ở nhiệt độ đó cho đến khi oxy không thoát ra 
mạnh nữa. Sau đó nâng nhiệt độ lên đến 500-600” và giữ ống 
phản ứng ở nhiệt độ đó cho đến khi trong ống tạo ra được áp 
suất 0,038—0,05xnHg. Tiếp tục tăng nhiệt độ 900-950” và khi đã 
tạo được áp suất trên thì nung thành phẩm thêm 5-8 giờ nữa. 
Sau đó để nguội ống trong chân không đến nhiệt độ phòng. 


` Không nên cạo kỹ chỗ thành phẩm dính chặt vảo thành bình, bởi vì nó 
không đủ tinh khiết. 
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BARI PEROXYT 


Bariiin peroxydatum Bartum peroxyde Bartiiưn peroxyd 
BaO; TLPT ¬169/36 
BaO;.8H;O TLPT 313,49 

Tính chất 


BaO; là một thứ bột trắng, t.l. riêng 4,96. Ở nhiệt độ gần 
800, nó mất một nửa oxy và chuyển thành BaO. Khi tác dụng 
với axit, nó tạo thành muối bari tương ứng và hydro peroxyt. Với 
nước tạo thành hydrat BaO;.8H;O là những vấy hình óng ánh 
sáu cạnh óng ánh như ngọc, khó tan trong nước nguội; trên 200”, 
nửa phân tử nước còn lại mới mất đi, đồng thời một phân oxy 
trong hợp chất cũng bị mất đi. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCƠQG 6054-51, thành phẩm hạng £.k.p. phải chứa ít 
nhất 85% BaO;, còn hạng finh khiết phải chứa ít nhất. 80%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
BaO; như sau (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.À. 

Chất không tan trong axit 0,02 0,05 

clohydric 

Clorua (C]) 0,005 0,01 

Nitơ tổng cộng (qui ra Nì 0,005 không qui định 


Kim loại kiểm và thể (dưới dạng 0,1 0,2 

sunfat) 

Sắt (Fe) 0,01 0,08 

Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,002 0,004 

Điều chế 

1. BaCl; + H;O; + 2NH,OH = BaO; + 2NH,Cl + 2H;O 

Để điều chế thành phẩm hạng ¿.k.p.:, pha dung dịch 100g 
BaCl;.2H:O (nh khiế?) trong 250m nước; thêm vào đó 250m 
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30% H;O; (“pehydrol”, khuấy đều hỗn hợp, đổ thèm 300n¿/ 
NH.OH, trong lượng riêng 0,91 và lại khuấy. Sau khi để lắng đổ 
đi phần dung dịch rồi rửa gạn kết tủa BaO;.8HO từ hai đến ba 
lần với nước lạnh. Sau đó lọc hút thành phẩm trên phễu sứ và 
rửa cần thận (nên kết hợp cả cách rửa gạn và rửa trên giấy lọc). 
Sấy khô kết tủa và rửa sạch trên bát sứ ở 50—70°, thỉnh thoảng 
dùng thìa trộn đều. Khi đã được khối dễ nát vụn thì tăng nhiệt 
độ đến 75—-80°. Thành phẩm đã được sấy khô cho vào cối để 
nghiền và đựng trong lọc nút nhám. 

Thu được 55-60g thành phẩm chính 96% BaO;. mức độ tỉnh 
khiết của thành LG TỆ phụ thuộc vào chất lượng sản PHẨM: ban 
đầu và vào số lần rửa' 

2. . 2BaO + O0, = 2BaO, 

Có thể điều chế BaO; bằng cách cho đòng oxy đi qua BaO với 
tốc độ 2!/ph ở 500—520° (nhưng không cao hơn). 

Cứ 150g BaO phải tiêu thụ 120 O;. thành phẩm thu được 
chứa vào khoảng 85% BaO;. Hiệu suất 79%. 

8. Ba(OH); + H;O; = BaO; + 2H;O 

Muốn điều chế thành phẩm tính khiết hơn, người ta hòa tan 
8g Ba(OH);.8H:O (bè. ) trong 340m! nước không chứa CO; 
(muốn vậy, đun sôi lâu nước cất và làm nguội trong dòng không 
khí không cá lẫn CO;). Làm lạnh dung dịch đến 0° và xử lý đến 
10m 3% HạO;. Thu dược BaO;.8H¿O một thứ bột giống như vảy, 
có màu trắng óng ánh. Đem rửa với lượng nước nhiều gấp 50 
lần, nước này không chứa CO¿. Thu được 15-20%. 

Nếu dùng thành phẩm ban đầu hạng £.Èk.h.h và có thiết bị đặc 
biệt cho phép tránh được CO; thì có thể điều chế được loại 
thành phẩm, sau khi làm khan (xem điểm 1) đạt tới 99% BaO¿, 


` Chẳng hạn, trong số các thành phần thu được có thành phẩm chứa 
0,0035% CI, 0,04% kim loại kiểm và 0,14% chất không tan "ong axit 
clohydric. 
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BARI SNFAT 


Buarittn suÏfurricuf Baricum sulfate Bartem sulƒat 
BaSO, TUPT 233,43 
Tính chất 


BaSO, là một thứ bột trắng mịn, t.l. riêng 4,5, thực tế không 
tan trong nước và axit (2,3.10 °% ở 18”, 3,9.10 “% ở 100”, TT = 
0,87.10 !9 ở 18°). Ở 1580° BaSOx nóng chảy và tiếp theo đó bay 
hơi hoàn toàn. Ngay ở 600° đã bị than khử thành bari sunfua. Bị 
hydro khử ở nhiệt độ 900—1000”. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 3158-46, Lượng tạp chất tối đa cho phép trong 
các hạng thành phẩm BaSO; như sau (%): 


Tạp chất t.b.p.f th. 
Chất không tan axit clohydric 0,15 0,25 
Chất không tan trong nước 0,02 0,03 
Clorua (C]) 0,10 0,20 
Nitrat (NO¿) 9,00 0,010 
Sắt (Fe) 0,001 0,008 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,002 0,008 


Ngoài ra, cần phải thử để bảo đảm trong thành phẩm không 
chứa các muối bari tan. Lấy 10g thành phẩm cần thứ, đun với 
100;n/ 10% CHạCOOH cho đến sôi, đồng thời lắc đều, để nguội 
và lọc, Lấy 50m! phần nước lọc đem đun cách thủy cho đến khô, 
rồi phơi thật khô; xong hòa tan với 20mm! nước đun nóng, lọc. 
Nhỏ từ ba đến bống giọt HaSO:. tÌ. riêng 1,11 vào phần nước lọc 
trong suốt. Để một phút, nếu chất lồng vẫn trong suốt là được. 

Điều chế 

Để điều chế thành phẩm hạng tỉnh khiết, người ta đun nóng 
một dung dịch 110g BaCl;.2H;O trong 500m/ nước, thêm vào từ 
từ một dung dịch đun nóng chứa 45m H;SO¿, t.Ì. riêng 1,84 
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trong 240/n/ nước, sau một thời gian ngắn, để kiểm tra xem kết 
quả đã hoàn toàn chưa, người ta nhỏ thêm mấy giọt H,„SO, lỏng, 
để dung dịch dứng yên, thân trọng đồ đi phần dung dịch, còn 
kết tủa thì rưa gạn từ năm đến sáu lần với nước nóng. Sau đó 
đem lọc hút kết tủa, rửa bằng nước nóng để tách hết ion CE 
(thêm vài giọt AgNO; vào mẫu nước lọc, sau 3-5øk vẫn thấy 
trong suốt là được) rồi sấy khô ở 50~-70°. Nghiền nhỏ thành 
phẩm trong cối và rây. Thu được 100g (95%). 


BARI SưNFUA 
Bariumt sulftratum Barium sulfide Bartum sulftd 
BaS TLPT 169,43 


Tính chất 
BaS là một thứ bột tỉnh thể trắng (đôi khi có màu hơi xám sáng 
hay hồng) gồm những tỉnh thể hệ lập phương. T.L. riêng 4,33, T 
chảy hơn 2000°. Ngoài khòng khí ẩm, dân dân bị phân hủy cho ra 
Hz8, chuyển thành hồn hợp BaCO¿, Ba(OH); và BaSO.. 
BaS5 + 2H;O = Ba(OH); + HạS 
BaS + HạO + CO; = BaCOa + H;S 
BaS +2O;=BaSO, ˆ 
Trong nước bị thủy phân tạo thành Ba(HS);. Ngoài không khí 
dung dịch bị phân tích nhanh hơn, khi đun nóng biến thành 
màu vàng và giải phóng ra H8. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTTTU 1050-54, thành phẩm hạng finh khiết 
phải là những tỉnh thể màu trắng hay vàng có chứa ít nhất: 
90% BaS.6H;:O khi sản phẩm mới ra khỏi nhà máy; 
79,9% BaS.6H;O một tháng sau khi diều chế, 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
hạng tỉnh khiết như sau (%): 
Chất bị iot oxy hóa (qui ra BaS¿Oa) 3,0 
Asen (As) 0.00015. 
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Điều chế 

1. Có the điệu chế thuốc thư hạng tĩnh khiết bằng cách trung 
hòa HatOHI!,. 

Lãy 50g làa(OH›),.H,O đã nghiền thánh bột tđiều chế nhờ làm 
khan Ba(OH),8H,O ở 110”), cho vao ông thủy tỉnh lớn thành 
một lớp xóp, đặt ống nằm ngang. Lớp Ba(O1U; không được 
chiếm qua nửa lòng ống. Cho luỗng Ï1¿S đi qua ống; khi âv toàn 
khói nòng rực lên. 

Người ta tách khí ẩm bằng cách đun nóng trong đòng hydro 
sunfua, sau đó để nguội ống nhưng vẫn không ngừng cho dòng 
H;8 đi qua (có thể làm nguội trong dòng hydro hay khí thắp), 
Thu được vào khoảng 45g. Sản phẩm chứa 70-80% Ba8. 

9. Có thê điều chế thành phẩm tỉnh khiết hơn, từ BaSO,. 

BaSOx + 4CO = BaS + 4CO, 

Cho BaB5O, tỉnh khiết đã nghiền nhỏ vào lò ống; dùng khí 
thấp, hydro, carbon oxyt hay khí của máy phát khí đè khử ở 
nhiệt độ 890-1000” trong vòng từ hai đến ba giờ. Sản phẩm 
chứa 85-97% BaS. 

3. BaSO; + 2C = BaS + 2GCO, 

ngưng nóng hỗn hợp 15g bột Ba8O; và 4g bột than gỗ trong 
chén có nấp đậy hở nhiệt độ 1100-1200”. Sản phẩm có lần than. 


BITMT 
[217 1/1111//11127) Bismuith Wismu† 
Bi —_ TLPT 209.00 


Tính chất 


Bí là một kim loại có cấu tạo tỉnh thê (khối mặt hình thoi) 
màu trăng ỏng ảnh có nên hơi đó, tÌ. riêng 9,80. Ở trạng thái 
bột co màu đen. Rất giòn, không rat móng và không kéo đai 
được. T chảy 271.3”, TT sôi 1560”. lầu như không biến đối ngoài 
không khi. trong nước có chứa khôug khí bị oxy hóa không biến 
đôi ngoài không khí, trong bước có chúa không khí bị oxy hóa 


274 
http://tieulun.hopto.org 


thành oxyt, chất này kết hợp với caecbonic cua không khí tạo 
thành những tình thế bitmut cacbonat hình kim ống ánh. Không 
tan trong axit clohydric và axit sunfuie loãng, Tan được trong 
HINO:, trong I1:2SO;¿ đậm đặc và trong nước cưỡng toan. Bi bị đẩy 
ra khỏi dung dịch muối của nó khi cho tác dụng với 2n, Cd, AI, 
Sn, Mn. Fe, 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BHC 3159-54, và 3153-54, Lượng tạp chất tối 
đa cho phép trong các hạng thành phẩm hạng (nh khiết như 
sau (%}: 

Đồng (Cu) 0,05 Chi (Pb) 3,0 

Bạc (Ag) 0,5 Sát (Fe) 0,02 

Ngoài ra, còn phải kiểm tra thành phẩm về độ fan trong 
HNO; (kiểm tra Šn và Sb). Muốn vậy, hòa tan 25 + 0,01g thành 
phẩm trong 225n/ dung dịch 25% HNO; đun nóng. Dung dịch 
phải trong suốt và không chứa kết túa. 

Điều chế 

1. BụO; + 3H; = 2Bi + 3H;O 

Để BiạO; (nh khiết! vào ống thủy tỉnh nằm ngang thành 
một lớp dày 5-8zm, ống có đường kính 15-20: và nối với 
dụng cụ để điều chế hydro tỉnh khiết. Sau khi dùng hydro để 
đuổi hết không khí ra khỏi ống, đun ông đến 240-270? và cho 
luỗổng hydto khá mạnh đi qua. Khi ấy, Bi¿O; màu vàng bị khử 
thành bitmut kim loại dưới dạng bột đen. Làm nguội ống trong 
luỏng hydro. Nhờ làm nóng chảy bột bitnut và rót khối chảy 
lỏng vào nước có thể điều chế kim loại đưới đang viên. 

2. 2BI(OH), + 3HCHO + 3NaOH = 2B¡ + 3HCOONa + 6H;O 


Hòa tan 97g BHNO:);, 5H;O (nh khiết trang 1007n) dụng 
dịch 52.HNO; đun nóng. Khi dung dịch đã nguội, rót nó vào 
trong 300, dung địch 15% NaOH (nh khiết), đồng thời khuấy 
mạnh (đũa khuấy). BHLOH); tạo thành đạng huyền phù. Vẫn tiếp 
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tục khuấy, đồng thớt cho thêm cho thêm 60 fomalin (chứa 
19% HCHƠI và đun sỏi hôn hựp. Khí ay BIOOHI; bị khử đến khi 
nước rửa có môi trường trung hòa, cần chú ý dể cho kim loại, 
Lọc hút bột bimut và rửa cho đến khi nước rửa có môi trường 
trung hòa, cần chú ý để cho kim loại luôn luôn ngập trong nước. 
Cuối cùng rửa với rượu và phơi khô ở nhiệt độ phòng (tốt nhất 
là trong chân không). 
B. Bitmut tan đến dạng heo 
Tính chất 


Là một thứ bột màu nâu thâm, với nước tạo thành dung dịch 
keo. Khi cho thêm kiểm vào dung dịch thu được này, ta lại được 
bitmut tan đến dạng keo, còn khi cho thêm axit vào muối vào 
thì thu được kim loại phân tán thô. 

Điều chế 


Hòa tan 10g Bi(NO;);. 5H,O trong 50n dụng dịch 5 HNO¿, 
thêm vào đó 40 dung dịch 50% natri xitrat và NHẠOH (cho đến 
khi sực mùi amoniae). Lấy riêng 7ø SnCl; 2H;O và hòa tan với một 
ít nước, cho thêm vào đó 50mí dung dịch natr xitrat và rung hòa 
bằng NHẠOH. Rót dung dịch thứ hai vào dung dịch đầu. pha loãng 
với nước thành 1500mử và đun nóng mấy giờ liễn trên chậu cách 
thủy. Chất lỏng có màu nâu thẫm và không trong suốt; dân dẫn kết 
tủa bitmut màu nâu xuất hiện dưới đáy. 


BITMGäT CLORUA 
Bisnudhuimm chioratum — Bismuth chioride  Wisnttt chiorid 
BIG]; TLUPT 315,37 
BiCI;.2H;O TUPT 351,40 


Tính chất 

BiCI; thăng hoa là những tỉnh thể màu trắng tuyết có ánh 
kim cương, t.l. riêng 4.755, T chảy 232,5”, T sôi 447". Nó chảy 
tữa ngoài không khí. Nước phân hủy tạo thành muôi bazơ 
(BIOCI). Nó tan trong rượu, axeton và axit clohydric. Khi thăng 
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hoa ngoài không khí, nó tạo nên BiO©| tvì hị thuy phân bới hơi 
âm của không khí). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC À” = 3314-52, thành phâm hạng /.&.Ð./ 
phải chứa ít nất 98% BiC]; 2H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong B:ƠI, 2H¿O hạng 0.È.h.h (%): 


Chất không tan trong HCI 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,025 
Sắt (Fe) __ 0,008 
Đẳng (Cu) 0,008 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 0,05 

Asen (As) 0,001 


Theo ĐKKTTTN? = TU 1127-55, thành phẩm khan phải chứa 
ít nhất 99% BiC];. 


Điều chế 


1. Đồ 400m HCI (/.È.h.h, t.Ì. riêng 1,19) vào bát sứ cỡ 1, đun 
nóng đến 25—35° và thêm đẳn 200g Bi¿O; tỉnh khiết). Sau 30— 
40ph được dung dịch BiC]; trong suốt. Đun cách thủy dung dịch 
ở 7ã-85” cho đến khi xuất hiện váng muối (đến lúc còn khoảng 
1⁄4 thể tích ban đâu). Để nguội dung dịch, các tính thể nhỏ của 
BíCH;. 2H;O sẽ lắng xuống. Đổ nhanh những tỉnh thể này vào 
phu có màng thủy tinh xốp. Lấy nước cái đem cô lại và cho kết 
tỉnh. Cần phải lọc nhanh vì BiCI;. 2H;O hút ẩm mạnh. Không 
cần phải sấy khô, đổ thành phẩm vào lọ thủy tỉnh màu xẫm có 
nút nhám, thu được 220g(75—80%). 

3. Muốn điều chế thành phẩm khan thì cô dung dịch BiCh 
trong axit clohydric (xem cách điều chế trên) cho đến khi nhiệt 
độ của chất lỏng đạt tới 190”. Để nguội, cắt ra từng mảnh, cho 
vào bình cầu. Lắp vào bình cầu một ông sinh hàn không khí cỡ 
nhỏ (35cm) và cất (đương tỉ hút. Bình hứng phải có ống canxi 
clorua để tránh hơi ẩm của khí quyển. Lúc đâu sẽ cất được một 
lượng nhỏ axit clohydric, sau đó nâng nhiệt độ lên đến 445-447° 
và cất được BiCI; tỉnh khiết. Hiệu suất 80%. 
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BITMQT NITRAT 


[211-11)1117/1117111117x1071T17) [7011111/1/10/111/11/) VW/tnHI nHrot 
BI(NO.,);. 5H„O LPU 185.10 
Tính chất 


BíONO‡);. 5HjO là những lãng kính tam tà không miàu, tÍ. 
tiêng 2,830. Ở 75,5" nóng chày trong nước tính khiết của nó và 
tạo thành muối bazơ, ở LãO0” hoàn toàn mât ¡ước kết tỉnh và ở 
200” bị phân tích cho NO, trong bình hút ẩm bàng KOH, ngay ở 
nhiệt độ thường bitmut nítrat đà bị mất nước và HNO:, trong 
nước bị thủy phân, cho kết tủa muối bazơ. Khi hòn hợp với đường 
nghiên nhỏ thì nó tan trong nước dễ đàng hưn (dung dịch 10% 
đường có thể chứa đến 6,49% bitmut). Khi nghiên nhỏ bitmut 
nitra với một lượng tương đương manit, dưnxitol hay sobit để được 
một thứ bột nhão rỗi trộn với nước, ta được một dụng dịch trong 
suốt, mà từ đó không thấy có muối bazø kết tua ra : 

hi đun nóng, tan được trong axit và glyxerin. Tan được trong 
axeton (với tỷ số 48,7: 100 ở 0” và 41,7: 100 ớ 19"). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4190-48, thanh phẩm hạng (Ðp./ phai chứa ít 
nhất 47,B% BizO¿, còn hạng đỉnh khiết phải chứa ¡t nhất 47,0%, 

Lượng tạp chât tôi đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
BINO¿);. 5H¿O như sau (42): 


Tạợp chất t.b.p.† tằ. 
Chất không tan trong HNO, 0,002 (1,005 
Clorua (Ch 0.002 6.005 
Rim loại kiểm và thẻ kiểm (dưới 0,01 0,03 
dạng sunÊt) 

Sắt (Fe! 0,0003 0.0005 


Ngoài ra, phải thư thành phẩm như sau: 
1, Đông. Hòa tan 106 thanh phâm trong 40 TNO: tí: riêng 
1.15, đô thêm 107 dụng dịch 10% NHỊOH, khuấy đếểu và đẻ 
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lãng. Sau đó, kăy 500 dụng dịch trong suct do vào bình hình trụ 
dụng tích 50m. Khi nhìn dọc theo trục híali trụ phải thấy dụng 
địch không màu (nếu có màu lam, chứng Lò có ton Cụ”®). 

2. Chị. Khi hòa tan thành phẩm hạng tình khiết, người ta đã 
tìm ra dược phương pháp sau đây: 

Đun nóng dụng dịch 30m HNO, 6p, tÍ. riêng 1,14) trong 
30 nước bát sứ đến 60-70° (ong tứ hài thêm từ từ vào đó 
25g bit mut viên. Dùng miếng thủy tính đẻ dạy bát vì phản ứng 
xảy ra rất mạnh. Sau khi phản ứng kết thúc, lọc hỗn hợp, thu 
phần nước lọc vào bình cầu đã được trang qua bằng HNO; (để 
tránh thủy phân). Đổ thêm 20m HNO,. tÌ. riêng 1,4 và 20mi 
nước vào chỗ kim loại chưa tan và đun nóng đến 60-70”. Sau khi 
tất cả kết tinh hâu như đã tan hết, lọc hôn hợp và trút dung 
dịch vao bình cầu trên. 

Cô dung dịch thu được đến t.Ì. riêng 1,9 (ở 65-70”) và ướp 
lạnh bằng nước đá, đồng thời khuấy đếu. Lọc hút tính thê tách 
ra và sấy khô một thời gian ngắn ở 40~45'. 

Từ nước cái có thể tách thêm được mọt lượng th +nh phẩm 
nữa nhưng kém tỉnh khiết hơn. Thu được tất ca 50g (86%) 
Bi(NOs);.5H;O, kể cả hạng £.È.p.t và tính khiết, 


BITMGT OXYT 
Bismuthurm oxydatum Bismuth oxide Wismuttoxvyd 
BizOa TLPT 466,00 


Tính chất 

BiaO; tổn tại đưới ba dạng tính thê thuộc các hệ lập phương, 
đơn tà và tứ phương. Dạng lập phương có tÌ riêng 8,20 ở 701” 
nó chuyển thành dạng tà phương tÌ. riêng 8.9. dạng tà phương 
tổn tại trong khoảng nhiệt độ giữa 7047 và 5230. Dang tứ phương 
nóng chảy ở 860” và có t.]. riếng 8,55. Bình thương Bi¿O; là chất 
bột màu trăng vàng. 

BiuO; không tan trong nước, nhún? tần trong các XU nưìnH, 


Bi,O,, không tan trong HƯỚc, tron vấc axi mạnh 
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Tiêu chuẩn thuốc thứ thị trường 

Theo ĐKKTTT I--18. thành phẩm /.22/ phải chưa íL nhât 
99,5% Bi;O¿. thành phầm f.È.p.f và f.È. ít nhất 90%. 

Lượng tạp chát tối đa c©ho phép trong cac hạng thành phẩm 
BiO; là (%): 


Tạp chất tè.h.h t.&..f t.À 
Chất không tan trong axit 0,002 0,005 0,01 
clohydric hà 
Sunfat (SO,) 0,005 - 0,01 0,05 
Asen (As) 0,0005 0,001 0,005 
Sắt (Fe) 0,0005 0,002 0,005 
Đồng (Cu) 0,001 0,003 0,01 
Kim loại kiểm và thổ 0,08 0,05 — 010 
(dạng sunfat) 

Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng 0k p người ta làm theo 
phương pháp sau: 

Nung đỏ 265g bitmut nitrat (t.k.p.!) trong bát sứ trong 3-.4 
giờ ở 400-500°. Muốn thứ xem đã hết NO; thì lấy 0,1-0,3z 
thành phẩm cho vào 1-2m/ dung dịch diphenylamin trong axit 
sunfuric (hòa tan 0,5g diphenylamin trong hỗn hợp 100m! 
H;SO,, tính khiết với 20mn/ nước). Kết quả thu được 220~-230g. 
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BITMGäT OXYTNITRAT 
(Bitmuty nitrat) 


Bismiutthum subnitricum Bismttdth ovyvnttrate  Basisehes 

ÄÍqgistecrium Wisimuttnrtiraf 
BIONG, ` 

Tính chất 


Bitmutyl nitrat là một thứ bột tinh thể hay là có hình thù 
như vảy xà cừ óng ánh. T.l. riêng 4,9 không tan trong nước và 
rượu. Muối bitmut oxytnitrat khi lắc với nước làm cho nước có 
môi trường axit. Ở 100”, muối mất đi một phản nước và HNQO¿, 
khi nung chuyển thành Bi¿O¿, 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 1881-48, thành phẩm /.&. phải có 76-82% 
Bi:2O¿. l 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong bimutyÌ nitrat hạng 


t.È.(%): 
Chất không tan trong HNO; 0,005 
Clorua (Cl) 0,01 
Sắt (Fe) 0,002 
Kim loại kiểm và thổ (đạng sunfat) 0,5 


Ngoài ra cần phái thử thành phẩm: 

1. Đồng. Hòa tan 5g thành phẩm vào 40m HNO: t.Ì. riêng 
1,15, thêm 40 dung dịch NH,OH 10% và để yên. Lấy 50nu 
dung dịch trong suốt đổ vào ống đo cỡ 50 để trên một tờ giấy 
trắng. Dung dịch phải không màu khi nhìn qua trục đứng của 
ống đo (màu lam cho thấy có Cu?*), 


'* Đối với muối bazơ, để đon giản chỉ viết công thức BiONO:. Trong thực tế, 
tuỳ thuộc vào điều kiện điều chế, muối bazơ có thành phần thay đối, 
chẳng hạn SBi;O›.5NaOS,9H,O, 
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2. Chỉ. Hoa tàn lp thanh phẩm vào ã00/ dụng dịch lÍS; 
15%. (Ï nhiệt độ phòng, dụng dịch phải trong suốt không có Rết 
tủa (để làu có thể có muỗi bzướ cúi bitmat lầng suông), 


Điều chế 


1. Thành phẩm có độ tỉnh khiết thuốc thử có thể điều chế 
theo phương pháp sau: 

Bỏ vào cối sứ 50e Bi;(NO.!;. 5H¿O vừa nghiền vừa thêm dần 
200m nước. Đổ hồ nhão đó vào bình đựng 1ƒ nước. Vì phản ứng 
thủy phân là phan ứng thuận nghịch. 


Nên chỉ có một phần muối bazơ lắng xuống. Thêm vài giọt 
dung dịch metyl đa cam, đổ dần 200m NHOH, t.Ì. riêng 0,91 đề 
trung hòa một phần lớn HNO;, dung dịch phải luôn có màu đó, 
nghĩa là phải giữ pH đưới 3,0. Có làm như vậy thì mới loại được 
tạp chất PHỶ”'*, Ag', Cu”. và Fe”". Để yên hỗn hợp, rửa gạn kết 
tủa từ hai đến ba lần, tách kết tủa ra, rửa nước lạnh từ 5-8 lần 
Khi phơi khô ngoài không khí xong sẽ được 25g thành phẩm. 

2. Thành phẩm rất tỉnh khiết có thế điều chế bằng cách dùng 
phu nhỏ giọt để 20m dụng dịch Bi(NO¿); dậm đạc trong HNO; 
5% vào 500m! nước sôi. Để yên dung dịch, gạn lọc kết tủa, rửa 
và sấy khô ở nhiệt độ không quá 40-45”. 


BO FLORQA 
Borum fuorafum Bor fiuoride Bơor fiuorid 
BE, TUPT 67,82 


Tính chất 

BEs là chất khí không mưu: có mùi đặc. bóc khỏi mạnh khi 
tiếp xúc với khòng khi am 7 chảy 128 TT sôi -101. Khi âm 
phá hủy được thủy tình. hi tắc đụng với SE: giấy quý am hiến 
thành màu đỏ. . 

Bo florua dưới dạng khí hay phức chất bên BE; (C.HH:1Ó, 
được sử dụng trong tông hợp hữu cơ như là chất làm ngưng. 
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BE,.CCzH;i2O la chất nước khóng mâu có T sói 125", bốc khói 
ngoài không khí. 

Điều chế 

gCaF› + B;O;¿ + 3H¿SO; = 2BF; + 3CaSO¿ + 3H:O 
BE; + (C.H;›; = BF;. (C.H;),O 

Nghiền nhỏ hỗn hợp 20g B;O; và 40g CaF;¿, cho vào bình 
UỦyêcxơ dung tích 500m, Nhờ ống nối người ta nối bình cầu với 
bình thư chứa 100;n/ ete etylice tuyệt đối và được ướp lạnh trong 
nước đá. Binh thu được thông với không khí nhờ ống đựng canxi 
clorua khan. Mở khóa phễu nhỏ giọt để cho vào bình cầu, mỗi 
lần từng tí một cho đến khi hết 200ø H;SO¿ LÍ. riêng 1,84 
(không được ít hơn), thính thoảng lại lắc bình cầu nóng lên đến 
70” và BE thoát ra; chất này bị ete trong bình hấp thụ. 

Sau đó từ từ đun bình cầu đến 130° (phản lớn BE; được tạo 
thành ở gần 100”). 

Rót dung dịch BF; trong ete từ bình thu (cớ f¿a?! vào bình 
Uyêcxơ khô dung tích 150m7 và đem chưng cất; bình thu phải 
lắp với ống chứa canxi clorua khan đê tránh tiếp xúc với không 
khí ẩm. Trước tiên chưng cất trên nồi cách thuy duối hết ete 
(cẩn thộận!). Sau đó, tăng nhiệt độ lèn và ở 124-126" thu được 
phức chất (C;H;);O.BF¿; lỏng. Đề yên, nó trở thành màu nâu. Bo 
florua dưới đạng hợp chất như vậy thường cũng được dùng để 
tổng hợp hữu cơ. 

Nếu cần phải điều chế BE; tính khiết thì người ta nối ống nối 
với bình chứa khí và thu khi BE; trên thủy ngân ` Củng có thể 
thu khí BF; trong bình thu ướp lạnh bằng không khi tàng. 


BROM 


Bromnumn Bromine Bram 
Bị, TLUPT 159.b32 


ˆ* Khi điều chế BF;, tốt nhất là dừng dùng binh cầu thuỷ tịnh mà dùng bình 
cầu bằng chỉ 
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Tính chất . 


Br; là một chất lỏng nặng, tạo thành hơi đó xâm. Trong ánh 
sảng phán chiếu, brom có mau tím xảm. T sỏi 58,80”, ở 5,709 
đông lại ”” thành một khối lục vàng có vẻ sáng kim loại (về hình 
dạng giống iot) ở nhiệt độ 252° trở thành không màu. 

Ở 20° t.. riêng của brom bằng 3,1193, ở 50° bằng 3,0146. 
brom tan nhiều trong rượu, ete, clorofom, benzen và cacbon 
disunfua, tan trong nước kém hơn (3,46% ở 20°), Tan được trong 
axit clohydric và bromhydric và trong các dung dịch KBr. 

Dung dịch bão hòa nước brom (nước brom) có màu vàng đến - 
20° vân chưa đông đặc. Khi đun nóng, brom thoát ra khỏi dung 
dịch. Dưới tác dụng của ánh sáng mặt trời tạo thành HBr. 


Bảng 9ð — Tỷ trọng các dung dịch nước brom. 


1,0159 


1,0181 
1,0237 


Nỗng độ giới hạn cho phép của brom trong phòng là 
0,002mg//. Hơi brom với nồng độ bé trong không khí đã có thể 
tác dụng lên niên mạc. Làm chảy nước mắt, hỗn hợp, chóng 
mặt, đau đầu, chảy máu mũi. Với nồng độ cao hơn, có thể làm 
ngạt thở, viếm khí quản. 

Khi bị ngộ độc, ngay lập tức phải rửa mắt, mũi và súc miệng 
bằng dung dịch NaHCO; loàng, uống sữa nóng hay cà phé. Khi 
brom rơi vào da, để tránh gây bệnh sau này, trước hết phải dùng 
thật nhiều nước để rửa chỗ bỏng, sau rửa nhiều lần với dung 
địch NaHCO, 


'” Theo Beke (BacKer,j.Chem. Soc., †923. 1223), brom giữ khô trong mười 
năm cé T chảy —4,5°. 


284 http://tieulun.hopto.org 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 1109-48, Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong 
các hạng thành phẩm Br› như sau (2): 


Tạp chốt f¿È,h.h t.h.pt t.b 
Bã không bay hơi 0,005 0,015 0,03 
Chất hữu cơ 0,05 0,05 8,1 
Sunfat (SO,) 0,005 0,01 0,02 
Clo (Cl;) 0,05 —-. 03 0,5 


Ngoài ra, còn phải kiếm tra xem trong thành phẩm có lẫn iot 
hay không. Cho vào bình hình trụ, dung tích 50, có nút nhám, 
Lm brom và 30m nước. Bỏ thêm vào đó 4g vỏ bào ngang và lắc 
hỗn hợp cho đến khi dung dịch mất màu. Lọc dung địch, trút 
phần nước lọc vào bình hình trụ có nút nhám, dung tích 100/n/ và 
rửa kết tủa với 10m nước. Thêm vào dung dịch 2n dung dịch 1% 
KNOQ; (.k.p.Ð), ớ 1N H;SO, và 20ni/ benzen, lắc mạnh và để 
lắng trong 5ph. Nếu lớp benzen không có màu hồng là được. 

Điều chế 

- Hơi bronmt độc, làm chảy nước mốt, họ, ngạt thả uà dau đều. 
Rơi phải uào da, brom gây loét khó lành Cha nên chỉ làm (trong 
tủ hút) uà phải mang kùth oà đeo găng tay 

1. Brom kỹ thuật thường có lẫn tạp chất hữu cơ và hầu như 
có chứa clo. _ 

Bằng phương pháp chưng cất, xem ñ.23, có thể tính chế sạch 
hết. tạp chất hữu cơ. 

Tất cả những chỗ nối trong dụng cụ (kế cả nhiệt kế) đều phải 
làm nhám và có hỏi hoạt thạch (talc) (khóng được bồi mỡ!), không 
được dùng nút cao su hay nút li-e. Có thể đùng nút bằng amiăng 
hay bằng bông thủy tỉnh (dùng thuy tính lỏng làm chất gắn). 
Trong cột 2 chất đảy những hạt hay những mảnh ông thủy tỉnh, 
đường kính 2-3/;w và chiều đài ~ 100i, và trong hai bình hấp 
thụ 6 và 7 dẻu có chứa dung dịch 2304 NaOH (hay KOH). Để 
tránh chất lỏng khoi phọt ra ngoài, các ông trong bình 6 không 
được nhúng vào dung dịch. 
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Hình 253. Dụng cụ đề chưng brom. 
1. Bình cầu đáy tròn; 2. Cột; 3, quả bầu; 
4. Ống sinh hàn; õð. Bình thu; 6,7.Dình hấp phụ. 

Đô lửg bram (&.£hušf) vào bình câu 1 dung tích 0,5 và đun 
trên chậu cách thủy. Ä[uôn cho việc chưng cát dê làng, người ta 
nối ống dẫn khí đi ra với bơm vòi nước, bơn: này làm việc vừa 
phải sao cho tốc độ dòng họt khi đi qua chất long hấp thụ không 
nhanh quá. Bình thu ï. được ướt: lanh bàng nước đá và dùng để 
thu brom ở 56-61”, thoát ra từ bình chưng. Thu được 850g. 

Đê tỉnh chế brom sạch hết clo, người ta xử lý nó với axit 
bromÌiydrie. 

Cl; + 3HHr z Brạ + 2HC] 

Lây 275m brom ch: vào bình chứa dụng tích 1-1 57, rót vào đó 
từ từ, từng ít một. môi làn 25/›/ dụng dịch 482 axit elohydrie, đồng 
thơi lắc đều và chú ý giữ đứng đề bình nóng lên qu: mạnh. Ngừng 
rót axit khi dung dịch trở thanh đồng thê, muốn vậy, phải tiêu tốn 
vào khoảng 560n# axit. Tiên lợi nhất cho việc quai sát quá trình 
hoa tan brom trong axit bromhydrie iá dùng ánh sáng truyền qua. 
Dùng que khuấy thì làm tăng rõ rệt độ hòa tan. 

Sau khi đã thu được chat lòng đồng nhất, dùng phẫu giọt có ống 
đai đến tận đáy bình: đê cho vao chất long đó 900-2500 nước 
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tphân lam nhiều lần, môi lần 50m). Khuảy chất lòng bị phán lớp, 
lớp dưới là brom tính khiết (225ø). ĐÐem chứng cất lớp trên trong 
dụng cụ đã mô tá trên đây, thu thêm được 600 brom nữa. 

Phần còn lại trong bình câu sau khi chưng cất trong bình brom, 
được đem chưng cất tại nhắm mục đích tải sinh axit bromhydric. Ở 
nhiệt độ 115-123" thu được vào khoảng 400 dụng dịch 38% axit, 
t.Ì. riêng 1,34, ở 123-1242 được 150 dung dịch 45% axit và trên 
1242 được 275m dung dịch 484 axu, t.1. mêng 1,48—1,49. 

1. 2KBr + MnO;› + 2H›sSO; = K;SO; + MnSO; + 2H;O + Br› 

Đưn nóng bình cô cong chứa hôn hợp 250g KBr, 100g RinO› 
và 200g H;SO, đậm đặc. Đem chưng cất brom vừa tạo thành và 
thu nó trong bình thu ướp lạnh. 

9. Để điều chế brom, có thể dùng những “cặn bã” của phòng 
thí nghiệm {khi chưng khô những dung dịch có chứa bromua kim 
loại kiểm). 

Trộn 100g cặn bã với 100g K›Cr.O; nghiền và 400g axit 
sunfiric loãng (2:1). Đem chưng cất brom vừa tạo thành và thu 
trong bình thu. Nhất thiết phải tỉnh chø thành phẩm như đà chỉ 
dẫn ở điểm 1. 

3. Điều chế nước bão hòa brom, cho vào hình có nút nhám 5g 
brơm với 100» nước và lắc mạnh, thính thoang hé mở núi đê 
cho hơi brom tích lũy trong bình thoát ra. 

Thử nước brom 

1. Avift sưnftic. Lấy B0ndÍ nước brvom, thêm vào đó 1n axit 
clohydric, t.Ì. riêng 1,12, 1~2zz/ dung dịch 10% BaCl; và dụun sôi 
trong tủ hút để đuổi hết brom ra khoi dung dịch Sau 1 giờ để 
lắng, nếu không có kết tủa BaSO; tức là trong nước brom không 
€Ó aXIt sunfUrIc. 

3. Hàm lượng brom. Rót 10g nước brom vào 109m dụng dịch 
5% KI và để yên trong bình kín trong 30pủh, sau đó chuẩn độ với 
Na,S,O., nồng độ 0,1N. 1L Na¿S¿O; nềng độ 0,1V ứng với 
0.007992g brom. 
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CACBON 


CarbDoiieiunt Carbon Kohlcnstoff 
l© TUNT 12.011 
A. Than gỗ 
Carbo ligni Wood charcodl Holzhohle 
Tính chất 


Than có chất lượng tốt khi chỗ gãy của nó màu đen óng ánh, 
khi va vào vật rắn thì phát ra tiếng nghe thanh thanh và khi 
cháy thì có khói và lửa. 

Ty trọng của than vô định hình là 1,475. Than tốt có chứa 
875-914 cacbon. 1,3-2% tro, 5—-7% nước, 1,8-2,5⁄ hydro và 
1,5-6,5% oxy. 

T chảy và thăng hoa của than °` là gần 3500°. 

Điều chế 

1. Muốn điều chế than gỗ dưới dạng bột người ta cho các cục 
than gỗ thị trường đường kính 8—10em vào trong lò rồi đốt. Lúc 
than vừa cháy đỏ, người ta dùng nắp sắt đậy lò lại. Khi mà cá khói 
và cả hơi không thoát ra được thì người ta làm tắt than, muốn vậy, 
không cho không khí đi vào nữa hoặc đổ lên than một ít kim loại 
(hay đá) hoặc cho nó vào một cái chậu đậy thật chát. 

Sau đó quét hết tro (dùng chổi lông) trên bề mặt của các cục 
than rồi đem nghiền than còn nóng ở trong cối thành bột thô, sau 
đó đóng ngay vào trong các lọ được đậy chất. Dùng rây để rây 
người ta thu được bột nhỏ hơn. Các động tác để nguội than đã 
nung, nghiền, rày và đóng vào lọ phải làm nhanh chóng liên tục, vì 
than dân dân hấp thụ hơi ẩm và các thứ khí ở ngoài không khí. 

3. Muốn điều chế than không có tro người ta nghiền nhỏ nó 
ra, rây qua cái rây số 0053 (10200 lỗ trong 1e”) rồi trộn thành 
hột nhão với axit clohydric 40% tỉnh khiết) Đụn nóng khối chất 
vừa thu được ở trong tủ hút. đầu tiên đun nhẹ đến khi hết hơi 


-  *T sôi của graphit gần 31802. 
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HE, sau đó đun mạnh hơn đến 300-100”. 

Đun sôi than khô với axit clohydric đặc, pha loãng bằng nước 
rôi lọc hút trên phễu. Chế hóa với axit clohydric hai lần, sau đó 
rửa bằng nước để tách C]'. 

Đối với than máu (xem ở dưới) nếu tỉnh chế ba lần theo phương 
pháp vừa nêu ra, thì hàm lượng của tro sẽ từ 8,39 giảm xuống 
0,06%, đối với than đường hoạt tính (xem ở dưới) thì chỉ tỉnh chế 
một lần cũng đã làm giảm lượng tro từ 0,1 xuống đến 0,00%. 


Thử 

Bột than gỗ không được chứa những tạp chất bị chiết bới 
rượu. Nó cháy phải không có ngọn lửa và chất bã còn lại không 
được quá 5%. 

B. Than đường 
Charcodl ƒroint sugar Zuckcrkohle 

Điều chế 

Đun nóng đường đã nghiền nhỏ (đầu tiên đun cẩn thận, hạn 
chế không khí đi vào) cho đến lhi nào khí ngừng thoát ra, sau 
đó nâng cao nhiệt độ đến bắt dầu nóng đô. Nêu thành phẩm 
dùng để điều chế các clorua hay bromua khan từ các oxy(, thì 
nung nó một lần nữa trong dòng khí clo (hay brom). Sản phẩm 
cần cho ngay vào các lọ đã bịt kín, vì nó dễ dàng hút ẩm. 

C. Thun máu 

Carbo sanguttits Charoal from blood Biutkohle 

Carbo aninalis 

Tính chất 
_ Than máu là chất bột màu đen khô và nhẹ. Ty trọng của 

thành phẩm càng nhẹ, thì khả năng xuất hiện của nó càng cao. 

'Điều chế 
Muốn điều chế than máu người ta cho bay hơi một hỗn hợp 


chứa tám phần t.Ì. máu và một phần t.1. riêng K;CO;, rồi nung 
bã rắn ở 850-950° khi không có không khí Nghiền nhỏ khối 
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_ chất đã hóa than, chê hoa với nược đẻ duôi cac tạp chất tan. sau 
đó với axit clohvdric loàng, rồi cuối cùng với nước nẻng đến 
phản ứng trung hoa, 

Thu được 1972 tính theo trọng lượng máu. 

ÐD. Than hoạt tính 

Than hoạt tính là những cục than đen, nho, rất xốp. 1ợ than 
hoạt tính có bề mặt từ 10-1002, bởi vậy khả năng hấp phụ các 
chất của nó rất lớn. : 

Điều chế 

Nghiễn nhỏ than gỗ thường, dùng rây số 1,4 (20 lỗ trong một 
1e?) để rây, đem đun thát cẩn thận (để đuổi các đầu nhựa) ở 
trong chén đồng hay chén sắt khoảng 1 giờ. Sau đó, rót 500i 
HNO; vào 30g than, để yên trong một ngày đêm, sang ngày sau 
dun sản phẩm hỗn hợp khoảng 1 giờ, lọc hút trên phễu, rửa 
bằng nước dun sôi 1 giờ với 2/ nước cất. Sau khi sấy ở 110, đem 
nung than ở trong bát sứ đậy kín khoảng nứa giờ. 

Thử 

Tùy theo công dụng của than hoạt tính mà người ta tiên hành 
phân tích nó. Cần tiến hành kiểm tra định tính Những, S, Zn, 
Cu, Co, SO,Ÿ, CÌ, tạp chất nhựa, độ axit v.v... ở trong thành 
phẩm. Dưới đây ta chỉ tiến hành kiểm tra khả năng làm mất 
màu. Người ta lắc trong ống đo có nút nhám 0,1 than, đã sấy 
khô ở 120” và đã được rây qua cái rây nhỏ, với 25m dung địch 
chàm metylen 015%. Sau khi mất màu, thêm một lượng mới 
chàm metylen (mi), lắc lại rồi tiếp tục thử cho đến không dung 
dịch không bị mất mau. Than tốt (dùng trong ngành y) phải làm 
mất màu ít nhất là 35m dung địch chàm metyÌen. : 


CACBON DISNFUA 


Carboneum sulfuratum — Carbon đisulifide Seheefelboh lenstoff 
CS; TLUPT 76,143 
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Tính chất 

CS; là chất lóng không màu, linh động, khúc xạ ánh sáng mạnh, 
t.Ì. riêng 1,2661 (đ?) ) có mùi ete. 'T cháy —112”, T sôi 46,26”. 

Hòa tan iot, brom, lưu huỳnh, mỡ, sáp, guta-pecxa, các thứ 
nhựa, cao su, camphora, photpho vàng. Trộn lẫn với rượu tuyệt 
đối, ete, benzen, clorofom, cacbon tetraclorua, dầu béo và tỉnh 
dầu theo bất kỳ tỷ lệ nào. Tan được trong kiểm ăn da và kiểm 
sunfia (tạo thành các muối thiocacbonat), hầu như không tan 
trong nước. Hơi CS; bị hấp thụ bới iot, parafin, bới dung dịch 
brom trong KBr và đặc biệt là đầu gai, nếu dùng đầu đó bội lên 
bề mặt ống thủy tỉnh. 

Rết dễ cháy, bốc chúy ngay cả khi tiếp xúc uới uột nóng (nhiệt 
độ bốc cháy là 232"). 


Bảng 96 — Độ tan của Cs¿ trong nước (trong 100nz/ dung dịch) 


...arnm..um 


Với không khí hoặc với oxy hoặc với oxy C8; nổ rất mạnh. 
Rhi tác dụng với clo, C8; bị phân huỷ theo phương trình 
CS¿ = S:Cl; + CCl¿ 
Ngoài ánh sáng mặt trời Cs; bị phân hủy một ít, có mùi củ cải 
thối rất khó chịu, mùi này là mùi đặc trưng của loại C5; thị trường. 


Bảng 97 — Độ (an CS: trong rượu loãng (trong 10mÌ rượu) 


% t.Ì. ĐÈ E1, % t.Ì. 
; : 70 6, 2 


18,2 


0,2 
0,0 
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Tỉnh chế 

Tất cả oiệc làm uới CS; phải tránh lừa!] 

Chí dược chưng cất CS; trên nôi cách thủy, đun nóng ớ một 
phản khác. 

1. Muốn tỉnh chế C8; (k.Thuật) thì cứ mỗi !00g người ta 
thêm 2-3g CSO¿ khan rồi lắc mạnh. Khi kết tủa đen lắng xuống 
và mùi khó chịu đã bay mất thì đem lọc gạn CS;. muốn điều chế 
thành phẩm hoàn toàn tỉnh khiết người ta chưng cất nó trên 
CSO¿ khan. 

2. Đầu tiên lắc 300m/ CS; với 5-6m! Hg khoảng nửa BÌỜ, sau 
đó dùng mỗi lần 250m dung dịch KMnO, 1% để chế hóa trong 
15ph cho đến khi nào lớp nước có màu anh đào rõ rệt. 

Lọc Cs¿ qua giấy lọc khô vào trong một bình cầu, cho thêm 
30g CaCl;, đun sôi nửa giờ với ống sinh hàn ngược ở trên nỗi 
cách thủy, sau đó chưng cất CS;, thu phân đoạn sôi ở 46-489. 

Thử 

1. Chất bã không bay hơi. Khi cho 50g thành phẩm bay hơi 
trên nôi cách thủy (trónh lửa! Tủ hút phải hút thật mạnh!) bã 
còn lại không được quá 0,5ng. 

2. Lưu huỳnh tan(S). Khi lắc thành phẩm ở trong một bình 
khô với thủy ngân khô, trên mặt thủy ngân phải không được có 
lớp màng màu thẫm. 

8. Dihydro sunfua (H¿SO; uà H;ạSO,). Thành phẩm lắc với 
nước phải không được có màu nâu. 

4. Axtt sunfurơ tà axit sunfric (H¿SO; oà H;¿SO,) Thành 
phẩm lắc với nược phai không được có phản ứng axit. 

1. „ di Khi tiệp xuc với thành phẩm khoang vài giờ CuSO, 
han khâng được hóa màu cham. 


CACBON AXYT 


Cacbon Kohlenoxyd 
Monoxide Kohlenmonoxyd 
co TPLT 28,011 
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Tính chất 

CO là khí rất độc, không màu, không mùi vị. Tan rất ít trong 
nước (1 thể tích nước ở 0° hòa tan, 0.02142 thể tích). Khi ngưng 
thành chất lòng, CO sôi ở 1902; T cháy -207” (dưới áp suất 
100mmHg). Tỷ trọng 0,9672 (theo không khi), 1/ khí ở điểu kiện 
thường cân nặng 1,2504g. 

CO không duy trì sự cháy, ở ngoài không khí nó cháy cho 
ngọn lửa màu chàm và tạo thành CO;. bị các dung dịch CỤ 
trong HCI hoặc trong NHẠOH hấp thụ. 

Nông độ CO tối đa cho phép ngoài không khí của các xưởng 
sản xuất là 0,02mg/i. 


Điều chế ' 
Cản phải làm ở trong tủ hút! Thử phải CO sẽ ngộ độc. 
1. HCOOH = CO + HO 


Cho H;SO¿ vào trong một bình cầu có lắp phễu nhỏ giọt và 
ống dẫn khí, đụn nóng đến 1002 rồi cho từng giọt axit fomic 85% 
(kỹ thuật) từ phẫu xuống, cả thảy là 25-30/n/. Tốc độ nhỏ giọt 
axit sẽ điều chỉnh tốc độ thoát khí ra. 

Khi đã nhỏ hết axit xuống thì khí thoát ra sẽ chậm lại, lúc đó 
đặt bình cầu lên lưới đồng, đun nhẹ bằng một ngọn đèn rất nhỏ 
thì phản ứng sẽ tiến hành êm địu đến cùng. 

2. H;C;O, = CO + CO; + H;O 

Đun hỗn hợp gồm 500g H;SO/ đặc và 100g axit oxalic nh 
thể (H;C;O,. 2H;O) trong bình cầu đáy tròn trên dưới lổng. Khi 
khí bắt đầu thoát ra, thì tắt lửa đi, nếu Thông: thì phản ứng sẽ 
rất mạnh. 

"Khó CO thoát ra có chứa CO;, không khí và hơi ẩm. CO; bị 
hấp thụ hoàn toàn khi cho nó đi qua các bình rửa chứa KOH 
30% và cho qua một ống dài 10cm: chứa vôi tôi xút và KOH rắn 
đến một nửa ông. Khí cúa oxy được hấp thụ khi cho khí đi qua 
dung địch natri hydrosunfit. Dùng CaCl;, H;C;O¿ đặc và P;O; để 
sấy khô khí. 
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3. Cacbon oxyt thị trương chứa trong bình thép co thể lẫn 
CÓ,, O¿, Hạ, CH¿, N¿ và Fe(CO¡;. Muốn tính chế người ta cho khí 
đi qua bình đựng dung dịch KOH, rồi đi qua bình đựng KOH rắn. 
Để loại oxy và sắt cacbonyl người ta cho khí đi chậm qua dây 
đỏng xoắn nung ở 600 hoặc cho đi qua đồng hoạt hóa ở 2007 
(xem mục “n‡Ø”). Có thể tính chế để loại H;, CH¡ và N; hoặc 
bằng cách tách phân đoạn khí nén, hoặc bằng phương pháp sắc 
ký khí hấp thụ. 


CACBON TETRACLORHA 
(Tertaclometan) : 
Carboneum Carbon Kohlenstoff 
Tetrachioratum tetruchloride tetrachlorid 
CCÌ TLPT  t53,839 


Tính chất 

CCL là một chất lỏng không màu, t.Ì. riêng 1,632 ở 0°, có mùi 
ete đễ chịu. T chảy -23,7?°, T sôi 76,6°. Hầu như không tan 
trong nước (0,08%)' trộn lẫn với rượu, ete, tỉnh dâu và dầu béc 
theo bất kỳ tỷ lệ nào. Cacbon tetraclorua không cháy. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCƠQG 5827-51, thành phẩm phải là chất lỏng không 
màu trong suốt. T' sôi của thành phẩm bạng (.k.p.£ phải tù 
76-77,5° của thành phẩm hạng tỉnh khiết 75,B—-77,5° ‹ 
760mmHg; trong những khoảng đó phải chưng cất được ít nhất 
là 95% thành phẩm theo thể tích. 

Tỷ trọng (d??) của thành phẩm hạng £.È.p phổi nằm trong 
khoảng 1,593-1,596, của thành phẩm hạng inh khiết phải năn 
trong khoảng 1,B91-1,597. ngoài ra cân phải kiểm tra độ axit, cl: 
tự do, các tạp chất hữu cơ và các chất khử ở trong thành phẩm. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩn 
©C]¿ như sau (%): 
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Tạp chất - #È.pt t.b. 


Chất không bay hơi 0,0005 0,001 
Clorua (C]) 0.0002 0,0005 
Cacbon disunfua (CS›) 0,0002 0,001 
Aldehyt (CH;ạCHO) không có 0.0006 
Điều chế 


1, ` CHC]; + Clạ = CC]; + HCI 

Cho đòng khí clo khô đi qua CHCI; đã đun sôi đều trong một 
bình cầu có ống sinh hàn ngược đến khi nào HCI không thoát ra 
nữa. Nên tiến hành phản ứng ngoài ánh mặt trời hoặc khi có 
chất xúc tác (một lượng nhỏ SbCl; hoặc II). 

Tinh chế sản phẩm như đã nói ở mục 3. 

2. CS¿ + 3Clạ = CCl¿ + S;Clạ 

Cho clo khô đi qua CS; đã hòa tan một ít iot (chất xúc tác) ở 
nhiệt độ phòng đến khi nào clo không bị hấp thụ nữa. Chưng cất 
hỗn hợp phản ứng với cột cất, thu phân đoạn sôi ở 75—80°. 

Tỉnh chế sản phẩm như ở mục 3. 


8. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.k.p.f đi từ sản phẩm kỹ 
thuật hoặc từ sản phẩm điêu chế theo các phương pháp đã mô tả 
ở trên, người ta cho dung dịch chứa 60g NaOH trong 500m! rượu 
vào 500m! CC, lắc nhiều lần rồi để một đêm. Ngân bình trong 
chậu nước, rồi cho một tia nước chảy qua ống vào trong chất 
lỏng đến khi nào nước chẩy ra có phản ứng trung hòa và khi 
thêm dung dịch CuSOx¿ 10% trong CHạCOOH 30% sẽ không cho 
kết tủa xantogenat màu vàng. Tách lớp CC], thêm 100m dụng 
dịch KMnO; 3%, lắc một vài lần, rải tách lớp phía đưới. 

Muốn tỉnh chế hoàn toàn CC; người ta sấy khô bằng CaC], rồi 
dùng cột cất tốt để chưng, bỏ phân đoạn đầu tiên sôi trước 76” 
(45-60m), thu phân đoạn 76,7—77,2. Thu được 250-269ø (50). 
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- CACBOSILICAGEN 

Tính chất 

Là những cục nhỏ rắn chấc màu đen, cỏ khả náng hấp phụ 
lớn đối với hơi nước và các chất hữu cơ. 

Điều chế 

Đùng nước pha loàng thúy tình lỏng kỹ thuật cho tới hàm 
lượng S¡O; là 4,1%. Lấy 50m/ dung dịch, thêm vào đó 0,5g than 
hoạt tính sấy khô ở ¡05° và nghiền đến cỡ hạt có đường kính 
0,06-0,125mm; tỷ lệ đó ứng với hàm lượng 10%: Của trong thành 
phẩm cuối cùng hoạt động nhất, 

Khuấy hỗn hợp 20ph, sau đó thêm từng giọt axit clohydric 4% - 
tới khi phản ứng axit với quỳ. Sau khi đã thêm toàn bộ lượng 
axit cần thiết, tiếp tục khuấy cho đến khí đông tụ được 2~Bpä. 
Đặc cốc chứa gel vào bình hút ẩm và để trong từ 2 đến 3 ngày 
cho đến khi chín muỗi; mức độ chín muôi gel được xác định bằng 
cách khẽ ấn ngoán tay lên đó. Gel đã chín muỗi có sức cản đủ để 
tạo ra những vết nứt xunh quanh chỗ lún sâu. 

Cắt gel thành những cục nhỏ, làm khô trên kính ở nhiệt độ 
phòng trong vòng hai ngày đêm, rồi đặc trong máy điều nhiệt ở 
40-50” cho tới lượng của hơi ẩm tối đa là 75-80%. Sau khi dùng 
nước rửa thành phẩm trong vòng từ năm đến sáu ngày đêm đến 
khi tách hết CT và sấy khô trong máy điều nhiệt trong 60-70 
giờ với nhiệt độ tăng dần từ 40—120°, rồi hoạt hóa gel bằng cách. 
đun nóng trong bát sứ đậy nắp ở 240-280°. 


CADIMI 


Cadmrtrm Cadmiitm Cadlmituim 
ca TLUPT 113,41 
Tính chất 
Cđ là kim loại sáng, mẻm, trắng màu bạc, t]. riêng 8.64. T 
chảy 321”, T sôi 767°. Dưới tác dụng của không khí cadimi bị mờ 
đục nhanh chóng vi bị phủ một màng oxyt. Màng oxyt này bảo 
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vệ kim loại khỏi bị oxy hóa tiếp tục. Cadimi dễ tan trong HNO:¿. 

Tan rất chậm trong axit sunfuric loãng và axit clohydric loãng. 
Theo ĐKKT BHC 3324-52 và 3325-52, Lượng tạp chất tối đa 

cho phép trong camidi kim loại (thoi hoặc hạt) các hạng là (%): 


' Tạp chất tk p.t t.b. 
Chì (Pb) 0,02 0,05 
Kẽm (2n) 0,01 0,05 
Đông (Cu) 0,01 0,02 
Sắt (Fe) 0003 '- 0,01 


Điều chế 

1. Muốn tỉnh chế cadimi thị trường bằng cách điện phân, 
người ta nhúng thỏi cadimi vào dung dịch bão hòa CdSO, 
(:.k.p.£). điện cức thứ hai là một thanh sắt mỏng mạ platin (có 
thể dùng thìa platin). Cadimi là dương cực, platin là âm cực. Cho - 
thêm vào dung dịch vài giọt axit sunfuric và điện phân ở điện 
thế 8—-4V, mật độ dòng điện 0,01A/cm?. Thường xuyên khuấy 
chất điện ly để kết tủa xốp Cd khỏi nối liền hai điện cực. Lấy 
dẫn cadimi ra khỏi bình điện phân, rửa nước và nấu chảy. 

2. Muốn điều chế camidi tinh khiết dùng trong phân tích 
quang phổ, người ta dùng các hóa phẩm hạng cao và nước cất 
hai lần. CdSO¿ (.k.p.¿) kết tỉnh lại hai lần và lấy phần đầu 
khoảng 50%. Sau đó, để yên dung dịch CdSO¿ đậm đặc (50%) đã 
bỏ thêm cadimi kim loại trong ba ngày và thỉnh thoáng đun 
nóng dung dịch. Lọc dung dịch, cô và để cho kết tinh. Dùng nước 
hai lần kết tỉnh lại các tỉnh thể hai lần nữa. Lấy dung dịch muối 
đã bão hòa ở 25°, thêm H;SO, /.k.h.h đến nông độ 0,2M và điện 
phân ở 3—-3,5V. Mật độ dòng 0,12A/em”. Điện cực là những bản 
than chì mài trơn nhúng trong túi vải thô. 

Hiệu suất 40% (của lượng cadimi đã lấy để điện phân). 

Rửa kim loại đã kết tủa bằng nước cất hai lần, làm khô bằng 
giấy lọc và nấu chảy trong bát sứ đưới lớp KOH (để loại CdS). Để 
nguội kim loại và rửa nước từ năm đến sáu lần để loại sạch KOH. 

tim loại hoàn toàn tỉnh khiết và đôi khi chỉ có dấu vết Pb. 
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CADIMI AXETAT 


CăcÙnturr acetiun Cadmiium qcetdte Cadmiuit acetat 
Cd(CHạCOO);. 2H¿O TLPT 266,53 
Tính chất 


Cd(CH;COO);.2H¿O là những tỉnh thể lớn đơn tà, trong suốt, 
t.]. riêng 2,009. Rất dễ tan trong nước, không tan trong ete, chảy 
rữa ngoài không khí ẩm. Cd(CHạCOOH); khan có t.Ì. riêng 2,341 
và T chảy 255”, 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCƠQG 5824-51, thành phẩm ứÈ.p† phải có ít nhất 
99,5% Cd(CHạCOO);.2H:O, thành phẩm ¿.È. ít nhất 98%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Cd(CH;COO);.2H;O các 
hạng (%): 


Tạp chất t.h,p.t th. 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 
Chất không kết tủa với amoni 0,05 0,2 
sunfia (dạng sunfat) 

Kẽếm (2n) 0,005 0,01 
Nhôm (AI) 9,005 0,01 
Clorua (C]) 0,002 0,005 
Đunfat (SO¿) 0,005 0.01 
Sắt (Fe) 0,0005 0.0012 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,002 _ 9,004 


Thành phẩm phải đảm bảo không có chì, bitmut và đồng (pbể, 
Bi” và Cu”). Để kiếm tra người ta cân 5g thành phẩm với độ 
chính xác 0,01ø, bỏ vào bình nón cổ 50zz/, hòa tan trong 10m nước 
và thêm 0,ðmửứ dung dịch CHyCOOH 30%. Lọc dung dịch, thêm vào 
nước lọc 10n/ dung dịch NH,OH 25% và để trong 5ph. 

Thành phẩm sẽ đạt tiêu chuẩn, nếu dung dịch thử khi nhìn 
trong ánh sáng truyền qua trên nền giấy trắng không có màu 
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xanh hoặc màu lam và khi nhìn trên nền đen, không vấn đục. 
Để so sánh, người ta dùng dung dịch đã lọc chứa 5g thành phẩm 
trong 20w nước, cho thêm 0,5m CHaCOOH. 

Điều chế 

1. Thành phẩm hạng /.È.h.h có thể điểu chế theo phương 
pháp sau: 

Lấy 85m dung dịch CHạCOOH (.È.b.h) đun nóng đến 60~70”, 
cho thêm từng lượng nhỏ 29g CdO. Cuối giai đoạn hòa tan, cần 
khuấy kỹ. Đun nóng trong 30—-40ph, lọc qua giấy lọc mịn và cô 
dung dịch ở 70-80° đến khi có t.Ì. riêng 1,61-1,62. Dùng thìa 
thủy tính khuấy chất lỏng sêển sệt và để yên ngày hôm sau, 
Tách các tính thể đã lắng xuống. Rửa với một ít nước lạnh và 
làm khô trên giấy da cừu ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 42—-55g (70—90%). 

3. Thành phẩm hạng ¿.k. điều chế bằng cách đo vào dung dịch 
đã lọc chứa 70g Pb(CH;COO);. 3H¿O (£.&) trong 400m nước 6Ï 
CHạCOOH (/.k.h.h) và 30g cadimi kim loại. Vừa khuấy vừa đun 
nóng hỗn hợp đến 30--40°. 

Muốn biết phản ứng đã kết thúc hay chưa, người ta thử với 
H;SO¿ (lấy 5m dung dịch, thêm 5m H;SO¿ t.Ì. riêng 1,11,. Sau 
30ph dung dịch phải không đục hoặc không có kết tủa PbSO¿). 
Lọc dung dịch, cô nước lọc cho đến khi có t.Ì. riêng 1,77 và cho 
kết tỉnh như phương pháp 1. 

Kết quả thu được gần 45g (90%). 

CADIMI CACBONAT 
Cadmium carbonicum Cadmium carbondte  Cadnuiưmn carbonadt 


CdCOs TLPT 172,43 
Tính chất 


CdCO; là chất bột trắng, tÌ. riêng 4,238. không tan trong 
nước, dễ tan trong axit. Khi nung đến gần 500° phân hủy, giải 
phóng CO; và biến thành CdO. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 6261-52, thành phâm hạng /.È.p.? phai có ít nhất 
98% CdCO;, thành phẩm #.È. ít nhất 97%. 


Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong CdCO; các hạng như 
sau (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.À. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,01 0,02 
Clorua (C]) 0,01 0,08 
Sunfat (SOa) 0,01 0,02 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 0,5 1,5 
Kẽm (2n) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 01 0,1 
Chì (Ph) - -0,025 0,05 


Ngoài ra, thành phẩm cần phải bảo đảm không có đồng. 
Muốn kiểm tra người ta lấy 5g thành phẩm, tầm ướt bằng 5mi 
nước và cho thêm 10zn/ axit clohydric, t.]. riêng 1,12. Sau khi đã 
hòa tan, cho thêm 20m amoniac 25%. Khi nhìn qua ánh sáng 
truyền qua trên nền trắng, dung dịch ở trên kết tủa không được 
có màu lam. Làm thí nghiệm trống để so sánh. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng ¿.È.p.f đều chế như sau: 

Lấy dung dịch 275g CdSO¿, .8/3H;O (.È.h.h) trong 800m/ 
nước, đun sôi, vừa khuấy vừa cho thêm một dòng rất nhỏ dung 
dịch nóng 45-50” của 200g (NH¿);CO; (.È.p.) trong 1/ nước. Để 
yên và gạn từ 30-40 lân kết tủa CdCO¿ với nước nóng. Trong 
những lần rửa cuối, cần cho thêm một ít (NH,);CO¿; vào nước, 
nếu không thì kết tủa sẽ lắng xuống hết sức chậm. Để yên kết 
tủa, rửa thêm hai lần nữa với nước nóng, tách lấy kết tủa và sấy 
khô trong ba giờ ở 120—150°. 

Hiệu suất 175—180g. 
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CADIMI CLORUA 


Cadhimtuun chẳoratuin  Cadmium chioride Cadhturn chiorid 
CdCI;. 2,5 HO TLUPT 228,36 
Tính chất : 
CdCIl; -khối trắng, t1. riêng 4,05. T chảy 568°, T' sôi 964°. Dễ 
tan trong nước, tan một ít cả trong alcol metylic và alcol etylic. 
CdC];. 2,5 H;O —tinh thể đơn tà, t.]. riêng 3,33. 


Ở 33,8° CdCl;. 2,5 H,O chuyển thành CdCl;.2H;O, tetrahydrat 
CdC1;.4H;O bền ở dưới —5,6°. 


Bảng 98 - Độ tan của CdCla trọng nước 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
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lượng tạp chất tối đa cho phép có nhiều nhất trong CdCl,.2,5 
HO các hạng (theo TCQG 4330-48) (%): 


Tạp chất t.h.h.h †.È,p.f tẰ 
Chất không tan trong nước 0,008 0,005 0,01 
Nitơ tổng công (tính ra N) 0,001 0,002 0,005 
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Kim loại kiểm (dạng sunfat) 9,05 0,1 0,2 


Sunfat (SOa) 0,005 0.01 0,02 
Chì (Pb) 0,01 0,02 0.05 
Đồng (Cu) 0,002 0,005 0,01 
Kẽm t2n) 0,005 0,01 0,02 
Nhôm (AI) 0,02 005 - 0/1 
Asen (As) 0,00008 00001 0,0002 
Sắt (Fe) 0,0001 0/0002 0,001 
Tali (TỦ) 0,02 0,03 0,05 
Điều chế 


1. Đổ vào bát sứ 30mn/ axit clohydric (¿.È, t.]. riêng 1,19) và 
thêm từng lượng nhỏ 12g Cd hạt Œứd hút). khi phần ứng đã 
ngừng, đun nóng không quá 40~60°, để loại kim loại chưa phản ' 
ứng, lấy dung dịch ra. Thêm vào dung dịch đó 2~3m/ dung dịch 
HạO; 3%, đun sôi và trung hòa axit tự do bằng CdCO; hơi dư 
một ít. Đun nóng dung dịch đến 80-90°, để yên, lọc kết tủa 
CdGCO¿ và Fe(OH)a. 

Thêm axit clohydric Œ.È.p.£) vào nước đền phần ứng axit đối 
với congo đồ, chưng đến khi xuất hiện váng tính thể và để nguội 
đến 15—20°. Tách những tỉnh thể ra, sấy khô ở nhiệt độ không 
quá 33°. Nếu thành phẩm không có màu trắng tinh thì phải kết 
tinh lại trong nước. 

9%. Muốn điều chế CdCl]; khan, trộn các dung dịch đậm đặc của 
ð3,5øg NHẠCI (.è) và 228g CdCl;. 2,5 H;O (.&). Chưng hỗn hợp, 
_tách ra các tỉnh thể hình kim màu trắng của muối kép CdÓI;. 
NH,CI, sấy khô trong phòng ẩm đựng H;SO¿ và dun nóng ở 600” 
trong dòng hydro clorua khô cho đến khi không bay lên NH,CI 
nữa. CdClạ nóng chảy còn lại, sau khi để nguội sẽ đông thành 
khối kết tinh. 


- CADIM¡i NITRAT 
Cudmium HIrICH, Cadmrirm ni†rd(e Cudimium nitrdf 
Cd(NO;);. 4H;O TPLT 308,49 
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Tính chất 


Cd(NO¿);, 4H;O là những tỉnh thể hình kim hoặc hình lăng 
trụ, không màu, t.Ì. riêng 2,46, chảy rữa ngoài không khí. T 
chảy 59,3”. Chất lỏng sôi ở 132? và vẫn hoàn toàn trong suốt khi 
chưa bay hơi hết 7õ% lượng nước trong đó. Nó dễ tan trong nước. 

Khi làm mất nước cẩn thận ở 75-80° (hoặc trong bình phòng 
ẩm đựng H;SO,), nó chuyển thành Cd(NO¿); khan có T chảy 
360°. Ở nhiệt độ cao hơn, nó phân hủy giải phóng CdO. 

Bảng 100 —- Độ tan Cd(NQ¿); trong nước 


% % % 
14 
16 
18 
0 
15 


2 1,0154 1/1261 30 1/3124 
4 1,0326 35 

6 1,0502 40 

8 1,0683 2 45 

10 1,0869 _50 - 

12 1,1061 


1,3822 
1,4590 
1,5438 
1,6356 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 6262-52, thành phẩm f.k.p.† phải có ít nhất 99% 
Cd(NO;);.4H:O thành phẩm /.È. ít nhất 98,5%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Cd(NOa);4H;O các 
hạng (%): 
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Tạp chất t.b,p_t t.b. 


Chất không tan trong nước 0,003 0,01 
Clorua (C]) 00005 0,001 
Sunfat(SO) — ... 0003 0/003 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 9,1 0,2 
Sắt Œe) To sa 0/0001 0,0005 
Kẽm (Zn) ¬ 0002 0,005 


Ngoài ra, cần phải kiểm tra thành phẩm để bảo đảm không 
có đồng và chì (Cu”" và PbŠ*). Lấy 5g thành phẩm đã cân chính 
xác đến 0,01g hòa tan trong 10mÏ nước, lọc dung dịch, cho thêm 
20mi dung dịch NHẠOH Œ.È.p.?) 25% và khuấy đến khi tan kết 
tủa. Khi nhìn trong ánh sáng truyền qua trên nên giấy trắng, 
dung dịch không được có màu chàm hay màu lam, và trên nên 
đen phải không đục hoặc có kết tủa. Muốn kiểm tra thì làm thí 
nghiệm trống. 

Điều chế 

1. Thành phẩm hạng £.È.p.f điều chế theo phương pháp sau: 

Đề vào bát sứ 20mi nước và 50mn/ HNO; Œ.È.h.h t.L riêng 1,4) 
thêm dân từng lượng nhỏ 38g Cd kim loại Œrong tủ hú?) Sau 
khi kết thúc phản ứng mạnh. Đun nóng dung dịch ở 70-807 cho 
đến khi Fe(OH); và các tạp chất không đông tụ. Lọc và cô dung 
dịch cho đến khi lấy một mẫu vào ống thử, dung dịch sẽ kết tỉnh 
khi làm nguội ống thử bằng nước. Để nguội, tách những tính thể 
đã lắng xuống, rửa với 5m nước sấy khô ở nhiệt độ phòng. __ 

Kết quả thu được 90—100g (85-95%). 

-Ø. Cách tỉnh chế cadimi nitrat có biệu quả để 
chất, Nị, Co. Cú và Man là đem kết tính lại nó. 

Lạc dụng dịch chứa 700g muối thương mại trong 550mi nước 
cất hai lân đê tách các tạp chất cơ học, cô bay hơi đến khi còn 
một nưa thể tích (khi đó t.|. riêng của dung dịch bằng 1,84), rồi 
làm lạnh. Lọc hút các tinh thể tren phêu Busne, rồi kết tỉnh lại 
hai lần nữa. : 


tách các tạp 
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Trong sản phảm thứ được không thấp tạp chất Mn và Cu. Có 
thê hạ thập hàm lượng Ni, ví dụ từ 4.10'' đến 7.10 "2. eòn hàm 
lượng coban từ 2.10 ” đến 5.10 ”%, 


CADIMI OXYT 


CadHiHtt oxyddatun Cadlmitrnt oxide Cudhourun: 0xyd 
CdO TLPYT 128.41 

Tính chất 

CdO là chất bột màu hung, không nóng chay: tÌ. riêng 8,15 
hoặc là những vi tỉnh thể hệ lập phương. Ngoài không khí, nó 
bạc đần vì hút CO; chuyển thành CdCO¿. Ở gắn 900”, nó phân hủy, 
ở 1818” thăng hoa không húy. Ngay ở 300° nó đà bị hydro khử. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 3150-55, thành phẩm /.‡ /? phải có ít nhất 
989 CdO, thành phẩm ¿.È ít nhất 98,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép CdO các hụng t2): 


Tạp chất : t.ằ.pt th. 
Chát không tan trong axit clohydric 0.01 0,02 
Clorua (Cl]) 0,01 0,025 
Sunfat (SO,) 0,01 0,02 
Chất không kết tủa với H;S 0,4 0,8 
Kẽm (2n) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0.005 0,02 


Điều chế 

Các phương pháp sau đây cho phép điều chế thanh phẩm 
hạng f.È.p./. 

1. Lấy đụng dịch CdtNOjis Œứ.#) 5G, thêm mút ít NHJOH 
Œ.R. f0) và kết tua với (NHỤ¿LLCO: Œ£) lấy dư Rưa gan năm lần 
kết tá CdCO,, với nhiều nước, lọc qua giấy lọc trơn. rửa È và 
xây khỏ trên giấy lọc. Lấy CdCÓ, đã khô ra khói giấy lọc (vứt 
phân bột dính vào giày lọc để tránh dây sợi giấy vào kết tủa) 
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nghiên nhỏ và nụng trong chèn „In de trong lọ điện ở 500-- 
000 eho đèn khi trong lượng không thay dai 

2. Bay khó Od(NO;);.1H.O lúc đâu trên hết, cách thuy, sau đó 
trên bép cách cát, năng dân nhiệt đo đến khi cac nho oxyt 
khong bay lên nữa. Lấy bà nghiền nho và nung ở 500-600”. 


CADIMI SuNFAT 


du sulft<rticum — Cadmium suÌfute Cadtmium sulfat 
CdSO.. 8/3 H;O TLUPT 2ã6,52 
Tính chất 
CdSOu. 8/3 HO là những tỉnh thể đơn tà, lớn, không màu, t.Ì. 
riêng 3.1, đễ tan trong nước (bảng 102) và không tan trong rượu. 
Ở 100° nó chỉ mất một phân tử nước kết tỉnh, còn các phân tử 


còn lại sẽ mất khi nung nhẹ. TL]. riêng của muối khan 4.7 T 
chay 1000”, 


Bảng 102 - Độ tan CdNSO, trong nước 


1,0182 1,12ã0 1.2910 
1,0583 1.1485 1.3714 
1,0590 11:29 : 1/4551 
1,0803 1.1982 : 1.5170 


1,1028 3 L,2213 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa chủ phe trong CdSO,. 8/8 HO các 
hạng CTheo TÓQG 4456--48) L2); 
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Tạp chất t..h.h !.b.p.! t.h 


Chất không tan trong nước 0.003 0,005 0,01 
Kim loại kiêm và thổ (dạng 0,05 0,1 0,2 
sunfat) 

Kẽm (2n) 0.005 0,01 0,02 
Nhôm (AI) 0,02 0,05 0,1 
Clorua (C1) 0,002 0.005 0.01 
Chì (Ph) 0.01 0,02 0,05 
Đồng (Cu) 0,002 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,0002 00005 0,002 
Tali (TÌ) 0,005 0,01 0,02 
Asen (As) 0,00005 0/0001 0,0002 
Nitơ tổng số (tính ra N) 0,002 0,004 0,006 


Điều chế 

Thành phẩm hạng f.È.p.f có thẻ điều chế theo hai phương 
pháp đầu. 

1. Lấy dung dịch 8m H;SO; (.b.h.h, (Ì. riêng 1,84) trong 
50 nước, thêm 15g cadimi hạt và thêm từng giọt 3„¿ HNO¿ 
(.È. t.Ì. riêng 1,4). Đun nóng hỗn hợp ở 70” đến khi kim loại 
không tan nữa. Dung dịch phải có phản ứng trung hòa đối với 
congo đồ, phải còn lại một phần cadimi không tan. 

Cho thêm vào dung dịch 0,5-1g CdCO; để kết tủa tạp chất 
Fe”*, đun nóng trong Š-10ph và lọc. Thêm vào nước lọc một ít 
H;SO;¿ đến hơi axit, chưng khô trong tủ hút, về sau trộn. Nghiễn 
nhỏ tỉnh thể khô trong cối và nung nóng để loại hết hơi HNO¡. 
đê nguội, trộn và cứ 100g sản phẩm thì cho thêm 23 nước và 
3,5m/ rượu. Cẩn thận khuấy lên. Tách những tỉnh thể CdSO¿. 
8/3 HO, rửa rượu và sảy khô trong tối. 

Hiệu suất 21g (gản 60%). 

2. Lấy dung dịch 100g CdSO..ðH„O trong 300”/ nước nóng, buộc 
một tấm cadimi kim loại nặng 60g vào sợi dây đồng, thả vào dung 
dịch, đề yên gần hai ngày ở 80-90” cho đến khi mất hản màu lam. 
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Tìnnh thoáng khuấy dung dịch, tách ket tửa đọng bám xing quanh 
tầm cœ(đimi và cho thêm tước bù lượng đã bày lịn Đề vền dụng 
dịch trong ba ngày nữa. Khi dung dịch có màu tiâu rà rết (vì tạp 
chât Fe”*), lọc, cho thênt vào nước lọc 1ø H,O; 30% và đụn nóng 
đến khi Fe(OH); lắng xuông. Thêm vao hỗn hợp 1 than hoạt tính 
và sau vài phút đem lọc. Đun nóng dung dịch đèn 80-90” với cadimi 
kim loại và lại lọc. Chưng nước lọc đến đặc, về cuối khuấy. Đẻ 
nguội, tách tỉnh thể và rửa với 1--2m nước. 

Hiệu suất 60—65g. 

3. Có thể tỉnh chế CdSO, một cách rất có hiệu quả và giảm 
lượng Fe, Cu, Co và Ni xuông ~ 10 5%~10'Ê% bằng cách cho hai 
chất tạo phức tác dụng với nhau, rồi tiếp đó cho hấp phụ các 
phức chất trên than hoạt tính 

Thêm NH„OH vào dung dịch chứa 100g thành phẩm đã được 
tình chế trong 600/n! nước cho đến khi bắt đầu kết tủa Cd(OH);, 
sau đó khuấy đều và rót dung dịch đimetylglioxim 14 và cho đếu 
khi kết tủa hết niken dimetylglioximat màu hồng. Sau 30g thèm 
natri dietyldithiocacbamat (15-20g đối với mỗi gam tạp chất) 
đưới dạng dung dịch nước 3%. 

Sau 15-20ph thêm 10g than hoạt tính nhãn hiệu A(kiểm), 
khuấy đều và lọc. Rót NH/OH vào nước lọc đến phản ứng kiểm 
yếu, thêm ~ 0,3g amoni pesunfat (NH¿);S¿O; và đun sôi đến khi 
phân hủy hoàn toàn muối đó. Tiếp đó đem cô dung dịch và tách 
các tỉnh thể thành phẩm như ở điểm 2. 


CANXI AXETAT 


Caiclutit dCceciUIN Calciiin acctqfe Calcium. œcetgf 
Ca(CH;COO);.H›:O TLPT 176,20 
Tính chất 
ŒalCH;COOh,.H,O là bột tính thể trắng phảng phất mùi axit 
axetic. Dê tan trong nước. Khi đun nóng phân hủy thành canxi 
cacbonat và axeton: 


Ca(CGH;COO); = CaCO, + (CH;„;); CO 
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Bảng 101 — Độ ?an CatCH:;:CO(C!. trong nước 


1,0447 


1,0563 
1,0679 
1,0795 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 8159-51, thành phẩm /.È.p. phải chứa ít nhất 


98% Ca(CH;COO);.H;:O. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 


Ca(CHạCOO);.H;ạO là (4: 


Tạp chất t.k.p.t 
Chất không tan trong nước 0,005 
Clorua (CÌ 0,003 
Đunfat (SO¿) 0,005 
Sắt (Fe) 0,001 
Magie (Mg)ˆ 0,002 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb› 0,001 


tk. 
0,01 
0,005 
0,01 
0,002 
0,008 
0,002 


Ngoài ra, phải kiểm tra các chất có mặt trong thành phẩm 


lkhư được KMnO:. 


Lọc dụng dịch chứa 1ø thành phẩm trong 6 nước qua phêu 
thủy tỉnh đáy xốp, rửa kết tủa với 4; nước nóng, Thêm vào 
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nước lọc 2z H„SƠ, trọng lượng riêng 1.81) và 0.ấãø KMnO; 
0,1/V. Màu hồng không được biển mắt trong vòng 5ø. 

Điều chế 

Aluôn điều chê thành phảm hạng '?.#” người ta thêm OaCO; 
tình bhiết? ` vàu 310ml CH„COOH trình biuiên 20% đến khí 
ngừng giải phong CÔ; Thêm một ít CaCO; nữa, đun đến ä80°, để 
yên từ hai đến ba giờ và lọc. Axit hóa nước lọc bằng CH;COOH 
tỉnh khiết) 80% đến phản ứng axit yếu với quỳ (đê tránh tạo ra 
muối bazơ) và làm bay hơi tới thẻ cháo đặc sệt. Thỉnh thoảng 
thêm CH;:COOH 80%, tất cả là 1-2. Lọc các tỉnh thể thoát ra 
và sấy khô ở 60-70”. Lượng thu được 40g (53% theo CH;COOH). 


CANXI CACBONAT 


Caicium carbontcum — Caliciam carbonafe — Calcium carbondt 
CaCO, TLUPT 100,09 

Tính chất 

CaCO; là chất bột tỉnh thẩ trắng, trọng lượng riêng 2,71, tan 
trong các axit; tan rất ít trong nước. 77 = 0,87.10 ” ở 95”, 

Nước bão hòa CO: hòa tan những lượng đáng kể CaUO; do 
tạo ra hydrocacbonat (0,156% ở 0°). 

Khi đun nóng tới 420° bát đầu phân ly ra CaO và CO;, áp 
suất CO¿ đạt tới laí, Ở 894,4 + 0,3°.T chảy 1339° ở 10954, 


Bảng 106 - Độ tan CaCQ; trong nước 


0,0014415 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tòi đa cho phép trong các hang thành phẩm 
CaCO; (Theo Dung đi NÀO TẾ) là Me 


—————..—...-.-.n.. 


°) Cũng có thể tụng Ca(OH), thay cho CaCO, 
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Tạp chát t.k.p.t t.Ằ. 


Chất không tan trong axit elohvdrie 0,01 0,03 
Clorua (CÌ) 0,002 0,01 
Sunfat (SO/,! 0,01 0,05 
Eim loại nặng nhóm H8 tqui ra Pb› 0,002 0,01 
Sát (Fe) 0,005 0,01 
Kim loại kiểm (đưới dạng sunÊtt) 0,05 _ 
Magiê và kim loại kiểm thỏ (dưới dang — 0,1 
sunfat) 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra độ kiểm trong thành phẩm 
t.b.p.f như sau: 

Lấy 3 + 0,01 thành phẩm vào bình câu có nút nhám. Rót 
3012/ nước nóng vào, lắc 10p để nguội và lọc nhanh. Thêm hai 
giọt dung dịch phenolphthalein vào 202 nước lọc. 

Màu hồng hiện ra phải biến mất khí nhỏ một giọt HCI 0,1M. 

Điều chế 

1. Để thu được thành phẩm hạng /.È.p.† người ta pha dung 
dịch: 100g Ca(NO;);4H,O Œ.b p7) trong 200m nước và 47g 
(NH,);COks (tính khiết) trong 200m nước. Thêm 10/1/ dụng dịch 
này vào dung dịch kia. Lọc các dung địch khỏi kết tủa và vừa 
khuấy vừa rót từ từ với tốc độ nh: nhau ca hai nước lọc vào một 
cốc chứa 200m nước. Đẻ yên và thử xem ltết túa đã hoàn toàn 
chưa bằng cách thêm một ít (NH,);CO; nữa, nếu cần. Lọc kết 
túa CaCOa và rửa nó bằng một dòng nước cất từ từ đến khi tách 
hoàn toàn NO; (thử với diphenylamin), như vậy cần tới gần Lỗi 
nước. CaCO¿; sau khi rưa được sấy khô ở 110”. Thu được 36g 
thành phẩm (94%) có chứa 99,961: CaCQ;. 

%. Khi điều chế CaCOx dùng cho các chất phát quang, người - 
ta thêm một số giọt dung dịch (NH¿»93 vào các dung dịch 
Ca(NO¿);.4H;O t.k.p.0) và CNH,);CO¿, và để yên từ:một đến hai 
ngày đêm đến khi kết tủa hoàn toàn các sunfua. Sau khi lọc 
người ta bắt đầu với các đung địch như đã mô tả ở cách 1 (cũng 
những ty lệ như vậy). 
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CANXI CLORUA 


CaicHum chforulran CulcUtow chiorftde°  — Colcbon chhud 
CaOLk, TLUPT 110,99 
©aOl›.6H;O TLUPT 219,09 


Tính chất 

CaCl;.GH¿O là những tỉnh thể lăng trụ hình thoi không màu, 
trọng lượng riêng 1,68, có vị màn đắng. T chảy 29,9°. Khi đun 
nóng mất 4H;O và chuyến thành dihydrat CaCl;2H;O là một 
khối xốp trắng. 

Khi nung đỏ, nó mất số nước còn lại, chuyển thành CaCl, 
khan rất háo nước, là khối tinh thể trắng, trọng lượng riêng 
2,15, nóng chảy ở 772”. Đo phân hủy một phần nên CaCl, đã 
náu chảy luôn luôn chứa CaO, vì vậy có phản ứng kiểm. 

Tan nhiều trong nước kèm theo nhiệt lượng thoát ra đáng kể; 
Ít tan trong rượu và axeton hơn. Áp suất hơi nước trên CaCl; là 
0,14-0,25mnHg; hơi ẩm còn lại không khí phủ trên CaCl; ở 25° 
không vượt quá 0,36 HO trong 1¿, 


Bảng 107 - Độ ¿an CaCi; trong nước 


40 


Bảng 108 - Tỷ trọng các dụng địch nước của CaCl› 


1 1,0070 12 1,1015 24 
2 1,0148 14 1,1198 26 
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1,259? 
1,2618 


1,3373 
1,3957 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Hàm lượng CaCl]; trong thành phẩm cỡ hạt nhỏ ít nhất là 
74% (TCQG 4161-48); trong thành phẩm đã nấu chảy ít nhất là 
93% (TCQG 4460-48); hàm lượng CaClz.6HzO trong thành phẩm 
kết tinh ít nhất là 95% (TCQG 4141-48). 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
canxi clorua (ứng với TCQG) là (%): (xem bảng trước.297). 

Điều chế 


1. Muốn điều chế dùng làm thuốc thử, người ta tỉnh thể canxi 
clorua kỳ thuật sau khi đã sơ bộ xác nhận trong đó không có các 
clorat (trộn 20nỶ axit clohydric, (.]. riêng 1,10, và 5g muối và nhúng 
giấy tính bột iot vào hỗn hợp phải không hóa chàm mới được). 


Hòa tan 3*šg canxi clorua kỹ thuật trong 4,ð—ỗ5Ỷ nước, thêm 
30m! axit clohydrie có trọn lượng riêng 1,19, 10—15zn dung dịch 
BaCl;.2H;O 30%, khuấy; để yên và lấy riêng những phần dung 
dịch ra để kiểm tra hàm lượng: 


a) SO¿” -thêm 20m nước, lm/ axit clohydric có t.Ì. riêng 
1,12 và 0,5m dung dịch BaCl; 1N vào 5mi dung dịch — trong 
vòng 15ðph phải không xuất hiện vân đục. - 

b) Ba?" - lấy 5m dung dịch, thêra 20m nước và 5z dung 
dịch bão hòa CaSO, -— trong vòng 15p*h phải không có vẩn đục. 

Nếu phát hiện thấy có mặt SO,” thì thêm một ít BaCl; (để 
kết tủa Ba” dư thì nhỏ từng giọt H;SO¿ vào). Rồi thêm 50n 
“sữa vôi” đến phản ứng kiểm rò rệt với menophthalein và 3-4g 
than hoạt tính. 
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Tr0E§ tai rl§f3 tái tinh 
TC (4141 - 48) 


Ír8I§ 3811 cliF&3 
rẽ hạ! nhỏ (T6 
4]ồ! - 48) 


[F8f§ (si 
tÌ§ˆI3 Rồng 
chảy (T06 
4400-48) 


(Xãt không (ad (rong Hiệc 
Đệ kiến gM rè 04(§N); 
tắt (F4) 


Maili vì FÌM lgại Wiếm 
{di íạng 368fa1) 


SãMat (S8.) 
Bari (E4) 


Kia laại siwg shán E,$ (găi 
ra) 


P4 at (gai ra RÊI) 


Khuấy đều, để yên hai giờ và lại kiểm tra phản ứng của dung 
dịch (trong trường hợp cần thiết thêm một ít Ca(OHl; nữa). 

Đề hồn hợp một ngày đôm, rồi lọc và trung hòa nước lọc bằng 
axit clohydric (nh khiết) cho đến khi nó biến màu metyl đó 
thành màu hồng, còn metyl da cam thành màu vàng. Pha loàng 
thành bằng loãng nước đến t]. riêng 1226 và điểu chế dung 
dịch 504 thỏa mân nhiều yêu cầu của được điển. 

Để điều chế CaCls.6H;O kết tỉnh, người ta thêm 1z than hoạt 
tính vào 400z/ dung dịch 50% CaCl;, đun đến 90-100°, làm bay 
hơi đến t.l. riêng 1,37, lọc và để hai ngày đêm. Lọc lấy các tỉnh 
thể và đặt trong bình câu nút chắt, hiệu suất 45-47% - 

2. Để điều chế thành phẩm cỡ hạt nhỏ, người ta làm bay hơi 
dung dịch 502 CaCl; (xem cách 1) trong lò nung ở 250-300”. Sau 
một giờ đập khôi rắn ra và nung tiếp những cục lớn thu được 
trong từ một đến hai giờ nữa, cho tới khi đánh vỡ các Cục ra mà 
nhìn thấy rò các tịnh thể óng ánh tại chỗ vỡ là được. Khi đó, 
đập vỡ các cục ra tới cỡ bạt mong muốn (5-—10u;m), sàng bỏ 
những hạt vụn và đóng thành phẩm vào bình cầu. 
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Sản phẩm dùng để nạp các bình hút ẩn*(“loại nung kỳ thuật”) 
được điều chế một cách tương tự, khí đun canxi celorua kv thuat ở 
250-300”. Hiệu suất 7ð—78% theo trọng lượng. 

3. Thành phẩm hạng “nấu chảy” được điều chế bằng cách 
nung chảy trong bát platin 200g canxi clorua cỡ hạt nho với 6— 
8g NHẠCI (rh khiết) Tiến hành chế hóa ở 8009, đổ muôi nóng 
chảy vào các khuôn sắt. 


CANXI FLORUA 


Calctum fiuoratum Calcium ƒluorrde Calcium fluortd 
CaF;¿ - TLPT 78,08 

Tính chất 

CaF; là chất bột trắng, trong lượng riêng 3,18. Rất kém tan 
trong nước (1,6.10; T*"' = 3,410 ° ở 18°). Độ tan tăng lén khi có 
mặt NHạ'. Nó tan trong dung dịch các kim loại độ T chảy 1403"; T 
sôi 2500”. Tại nhiệt độ nung đỏ bị hơi nước phân hủy theo phương 
trình. 

CaF; + 2H¿O = Ca(OH›; + 2HƑF 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 7167-54, thành phầm tỉnh khiết phải chứa ít 
nhất 98% CaE)¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong CaF› hạng tỉnh khiết là t¿): 


Clorua (C]) 002 
Đunfat (SO,) 0,15 
Sất (Fe) 0,025 
SHic (Si) 0,4 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,01 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,03 
Hao hụt trọng lượng khi sấy khô 0.6 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra thành phảám đảm báo 
không có các cacbonat. Muốn vậy, người ta tẩm 2 + 0,01ø thành 
phẩm trong bát platin bằng ðm/ axit axêUc 30% - phải Khung 
thoát ra các bóng khí CÓ... 
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Điều chế 

Nhớ tất ca cac phương pháp trình bày dưới đầy, có thể điều 
chế được thành phâm hạng ¿.È.p./. 

1. Rót vào bat sứ được đun trên nỏi cách thủy 500n/ dung dịch 
Ca(NO,), pha từ 500g CaCl¿4H¿O rkp.! cờ 75000! nước, và dung 
dịch chứa 160g NH,F trong 400% nước. Kiếm tra xem kết tủa 
hoàn toàn chưa (cho phép một lượng Ca” rất nhỏ) đun hỗn hợp 
trong 1,5 giờ ở 60-70, để yên trong một ngày đêm, gan bỏ tung 
dịch và rửa gạn kết tủa CaF; từ hai đến ba lần, mỗi lần lấy 1 nước. 
Lọc kết tủa, sấy khô ở 60-80” và nung 3 giờ ở 400-500°. Tán nhỏ 
khối rấn ra và lại rửa gạn bằng nước nóng (mười lần, mỗi lản 
200/m) đến khi tách hết NO; và NO; (cách thử: nhỏ một giọt dung 
dịch chàm và 2 H;SO; trong lượng riêng !,84 vào 3:»z! nước rửa — 
màu chàm phải không biến mất). Lọc lây kết tủa, sấy ở 60° va nung 
2 gờ ở 400-500”. Hiệu suất gần đạt tới định lượng. 

2. CaCO; + 2HF = CaF; + CO; + H,O 

Trung hòa CaCO; (.È,p./) bằng axit clohydric 40% (tỉnh bhiếU) 
đến phản ứng axit theo congo. Tiến hành chế hóa trong các bình 
đựng bằng ebonit đặt trong tủ hút. Lọc lấy huyển phù CaF; tạo 
ra, rửa và nung, như đã chỉ trong cach 1. 


CANXI HYDROXYT 


Calciun Caictum: hydroxide CaÍchim hydroxvd 
Hydroxydatum Silahcd lùne Kalkhydrat 
Œcloschter kalh 
CatOH›; TLUPT 74,10 


Tính chất 

CatOH)› là một thứ bột trắng mịn, tl. riêng 2.078, không 
mất nước kêt tính ở 100° và chỉ khan an: tại 580”. Ngoài không 
khí nỏ hút CÓ; biến thành CaCO¿. 

Tan kha ít trong nước (T7 = 3,1.10) ở 35). Ca(OH), huyền 
phù trong nước được gọi là sữa vôi. Ca(OH); la một bazơ rất 
mạnh, phân ly theo hai nấc: 
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CatOH3, —=:3 CAaOH'+OÓOH: 7 CAOH' ¿=—:? Ca” OH 
Trong các dung dịch nước, quá trình đầu thực tế tiến hành 
hoàn toàn đối với sơ đề thứ hai hằng số phân ly # = 0.031. 
Dung dịch nước Ca(OH);› - “nước vôi”, là một chất lòng trong 
suốt, không màu mùi, có phản ứng kiểm, hấp thụ rất mạnh CÓ; 
từ không khí, đồng thời cho kết tủa trắng CaCO; thoát ta. 
Khi đun nóng một ít bị vấn đục do lắng xuống Ca(OH), la một 
chất trong nước nóng tan ¡t hơn nước lạnh: khi để nguội đản 
dần biết mất. 


Bảng 109 -— Độ tan Ca(OH); trong nước 
0 ).0802 


0,0762 
0,0673 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC N° 2660-51, thành phẩm /.È.p.t phải chứa ít 
nhất 97% Ca(OH);, thành phẩm tinh khiết chứa ít nhất 95,0%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 


Ca(OH); là (%): 


Bảng 110 — Tý trọng của sữa tồi 


ø CaO trên lỉ %. CaO trong % Ca(OU); trong 
huyền phù huyền phù huyền phù 


1,31 


1.0085 
1,017 
1.0245 
1.0315 
1,039 
1,046 
1.0535 
1,06U05 
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# CaO trên 17 “¿ (aO trong CTatOU), trọng 
huyền phủ huyền phù huyền phù 


HIP, 8,48 L1,14 1,0675 
100 950 12,29 1,075 
110 10,16 13,43 1,0825 
120 11,01 14,55 1,0895 
130 11,36 15,67 1,0965 
140 12,36 - 16.26 1,104 
150 13,50 17,84 1,111 
160 14,30 18,90 1.1185 
170 15.10 19,95 1,1255 
180 15.39 21,00 1,132 - 
190 16.57 22,03 1,140 
200 17 13 23.03 1,1475 
219 18.19 24,04 1,1545 
220 18 34 25,03 1,1615 
230 19 68 26,01 1,1685 
240 20.41 26,96 1,176 
ị 250 2112 27,91 1,1835 
260 21.48 28,86 1,1905 
| 270 22 5ã 29,80 1,1975 
ị 280 23.14 30,71 1,205 
ị 290 23 92 31,61 1,2125 
300 24 60 32,51 1,2195 
Tụp chất th.p.† tb. 
Canxi cacbunat (OaCO;) 1,5 3,0 
Chất không tan trong axit elohydrie 0,01 0,025 
Clorua (CH 0005 0,02 
Nitơ tổng cộng tqui ra Nì 0,05 0.1 
Sắt (Fe) 0,01 0,025 
Sunfat (SỞ,) 0,005 0,01 
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Điều chế 

1. Hòa tan 250g CaCl;.6H;O đình khiết, xem cach điều chế) 
và 250mn! nước, đun đến 80° và đem chế hóa với một dung dịch 
đã lọc chứa 120g NaOH (¡nh khiết) trong 250 nước. Nhanh 
chóng chuyển thể cháo nóng vào một phễu lớn đẻ lọc và rửa đến 
khi hết ion Cl” trong các nước rửa (không còn vẩn đục khi thêm 
AgNOQ; vào nước lọc đã axit hóa bằng HNO;). Đầu tiên rửa với 
nước chứa 0,1 NaOH'` rồi với nước tình khiết. Kết tủa thu 
được sau khi rửa và sấy ở 80-100” khá tỉnh khiết đối với đa số 
các trường hợp. Thu được gần 60g. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p. người ta lấy 10g 
CaO (/.b.p.†, xem cách điều chế) cho vào một bát sứ lớn đậy kín 
một nửa nắp, dùng buret nhỏ xuống 7mm nước — lúc đầu từng 
giọt, rồi sau khi đã qua giai đoạn phản ứng mạnh, thì nhanh 
(tất cá trong vòng 152; Đạt bát chứa (CaOH); vào tủ sấy ở 
105" trong một giờ, bên cạnh một cốc con đựng NaOH răn, rồi 
để nguội trong bình hút äm, chuyến vào lọ và trát kín nút bằng 
parafin. Thu được 13,2g (gần 100%). 

Điều chế nước vôi 

Tưới bốn phần nước vào một phần CaO đã nung kỹ và sau khi 
các cục phân rã hết, thì khuấy bột mịn tạo ra với nước đến khi 
thu được một khối đồng thể. Sau một thời gian nào đó, chất 
_phần lỏng trong suốt khỏi kết tủa càng hoàn toàn càng tốt. Lại 
khuấy kết tủa với 50 phần nước đến khi tạo ra khối đồng thể, 
chuyển vào lọ, đậy kín, để yên đến khi dung dịch trong hoàn 
toàn, sau đó chắt dung dịch khỏi kết tủa. 

1, Để điều chế kết tủa Ca(OH); dề lọc có thể áp dụng phương 
pháp kết tủa đặc biệt. 

Cho chậm và đồng thời từ hai phêu nhỏ giọt vào một chiếc 
cộc cỡ 2Ÿ hai dung dịch nóng (70—80°), chứa 530g, Ca(tNO;);.4H,O 


°' NaGI có trong dưng dịch làm cho độ tan của Ca(OH), tăng lên đáng Kể, 
còn việc thêm NaOH thì ngược lại, sẽ ngăn cản sự hoá tan. 
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trong 220» nước và 180g NaOH trong 570m nước. Tóc độ nhỏ 
hai dùng dịch xuống phải như nhau. thời gian hết khoảng t0- 
230pñ Các lượng thuốc thử nêu trên tương ứng với ty lệ đương 
lượng: cho phép dư một ít NaOH, chứ không được dư CatNO.).. 

Lọc hút khải nhão Ca(OH); trên phẩu Busne và rửa như ở 
điểm T 


CANXI NITRAT 


CaÌchun nitrtcum Calcium nirate Calctini nHrúi 
Ca(NOa);.4H;O TUPT 236,16 

Tính chất 

Ca(NO;);, 4H:O là những tỉnh thể lăng trụ, trong suốt, t.Ì. 
riêng 1,82 chảy rữa ngoài không khí. T chảy 42,5”. Muối khan là 
một khối màu trắng, (.Ì. riêng 2,4, khi nung nóng nó biển thành 
CaO, T chảy 5617. 

Báng 111 — Độ fan CatNOJ); trong nước 


Ca(NO,); % 


1, n 
1,0291 
1,0448 
1,0608 
1,0771 
1,0937 
1,1106 
1,1278 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4142-48, thành phẩm tất cả trong hang phái có 
ít nhất. 90% Ca(NO;)›;.4H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng 
Ca(NO;s›;.4H:O là (%): 


Tạp chất th.h.ịh  th.pl t.Ằ 
Chất không tan trong nước 0,002 0/005 0/01 
Clorua (Cl) 0002 0005 001 
Sunfat (SO¿) 0,01 0,02 0,03 
Sắt (Fe) 0,0001 0.0002 0,0005 


lim loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0,0002 0/0005 0,001 
Kim loại kiểm và magiê (dạng sunfit) 0,05 0,2 0.4 
Ngoài ra, còn cần phải thử độ axit của thành phẩm. Hòa tan 

4 + 0,01g thành phẩm vào 10zn/ nước, nhỏ thêm một giọt dung 
dịch metyl da cam 0,1%. Màu hồng phải biến đổi khi thêm một 
dung dịch natri cacbonat 1N. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng /.È có thể điều chế theo hai phương pháp: 

1. Đổ dung dịch 220g NH,NO; (.È) trong 4001 nước vào bát 
sứ, để trong tủ hút, thêm từng lượng nhỏ 8-10g bột Ca(OH);, 
điều chế bằng cách tôi 63g CaO kỹ thuật (tính 100%) với 70mi — - 
nước nóng. Đun cách thủy, thỉnh thoảng khuấy và cho thêm 
nước để bù lượng nước bốc hơi, đun cho đến khi ngửi thấy 
thoáng mùi NHạ. lọc hỗn hợp rửa kết tủa với nước, cho thêm vào 
nước lọc từng giọt HNO; (¿, t.l. riêng 1,4) đên phán ứng hơi 
axit đối với quỳ. Đun nóng 40—50° và lọc. 

Cô nước lọc đến khi còn lại 4007, lọc nóng dung địch khỏi 
kết tủa CaSO; và tiếp tục cô dung địch đến khi còn lại 3507ni. 
Cho thêm tỉnh thể mầm Ca(NO;)s.4H;O và để nguõi đến người 
phòng. Lọc hút tỉnh thể và không cần sảy khô, cho vào bình có 
nút nhám. Thụ được 140g (524). 

Nếu sử dụng dung dịch nước cái có thể tâng hiệu suất đến 90%. 
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3. Cho phấn kỹ thuật từng ít một (phân không chứa nhiều lượng 
SÚ); ) vào dụng dịch chứa 100m2 HNO¿ tk, tÌ. riêng 1,5) vao 30nd 
nượe. cho đến khi nào không còn CQ; thoát ra thì thội. Sau đó, cho 
thèm Oat(OLEĐ; (tỉnh khiến lấy thừa và kết tủa mangan bằng cách 
cho tỉmg giọt dụng dịch 30% H;O; đến kết tủa hoàn toàn. : 

Mũ” + HạO; + CatOH); = MnO(OH); + Ca?" + H,O 

lọc dung dịch, nước lọc đem đụn sôi và để nguội đến 60°, đổ 
thêm vào nước dihydro sunfua để kết tủa hoàn toàn những kim 
loại nặng, lọc qua giấy lọc, cô đến t.]. riêng 1,5, dùng HNO; 
(/.k.h.h) để axit hóa rồi lại lọc một lần nữa và để nguội. Đem lọc 
hút tinh thể vừa tách ra, thu được 40g. 

3. Điều chế muối khan bằng cách nung hydrat Ca(NOa);.4H;O 
ở nhiệt độ 1702. 


CANXI OXYT 
(vôi sống) 

Calciumn Calctum oxyde.Lime Calctumoxyd 
oxydqaHun SỂ 
Calcaria usta Dnslahed lime Kaik. Aczibecalk 
g ền Quickliime Gebrannte Kaib 

CaO TLUPT 56,08 


Tính chất 


CaO là một chất bột trắng hoặc những khối nhỏ trong suốt, 
t1. riêng 3,2-3,4 (những khối đó ít bị nước và CO; tác dụng 
hơn). T chay 257, T sôi 2850°. Ngoài không khí, hút hơi ẩm và 
CO;, chuyên thành Ca(OH); và sau nữa thành CacO; kèm theo 
sự tăng thể tích đáng kể. 


Do CaO có khả năng hút hơi ấm mạnh nên thành phẩm đó 
được dùng để làm khô các khí. Không khí ẩm giữ một thời gian 
não đó trên CaO, chỉ còn chứa 0,2m„g H,O trong lí. Về độ tan 
của CaO trong nước, (xem phần Cơnxi hydroxyi). 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKẾT 2662-51, thành phẩm /.È.p./ phải chứa ít nhất 
97,5% CaO, thành phẩm f+h khiết không kém 96,0. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CaO là (%): 


Tạp chất t.b.p.t bã; 


Canxi cacbonat (CaCO:) 1,0 3,0 
Chất không tan trong axit clohydric 0,015 0,03 
Clorua (CI) 0,005 0,015 
Sắt (Fe) 0,015 0,03 
Sunfat (SO¿) 0,01 9,05 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,05 0,1 
Điều chế 


Nung những miếng đá vôi tinh khiết hay CaCO; (.k.p.?) ở 
970—10B0” trong vòng 2-3 giờ. Đá vôi miền Uran thuộc các vỉa 
Pôlepxki, Kôenghinxki hoặc Prôkhôrôvô-alandinxki cho thành 
phẩm hạng ¿.È.p.!. 


CANXI SGNFAT 


Calcitưn su lfưricum Calctum sulciurn Calctum sulfaf 
Gypsum Gins 
CaSO, TUPT 136,15 
CaSO,.1/2H;O TUPT 145,15 
Ca5O;.2H;O TUPT 172,18 


Tính chất 

CaSO,.2H;O kết tủa là những tỉnh thể vi mô hình kim, t.I. 
riêng 2,32. tan trong nước khá ít (T7 = 6,1.10” ở 10°). Tại 128° xảy 
ra việc chuyển CaSO¿.2H:O thành CaSO¿.1/⁄2H;O. Semihydrat (nửa 
hydrat, “thạch cao nướng” CaSO,.1/2H;O là một chất bột trắng 
có t.Ì. riêng 2,6-2,75; khi trộn với một ít nước thành thể cháo 
lỏng sẽ nhanh chóng đông cứng, chuyển thành hydrat. 
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CaSO¿ khan hóa ở 900-1000” là một chất bọt trăng kho có t.Ì. 
riêng 2,97, hút hơi ẩm cua không khí. Dựa vào tính chất đó. CaSOj 
được dùng làm chất làm khó. Không khí âm, sau khi qua ống chứa 
CaSO, chỉ còn giữ lại 0,005/¡g H;O trong l¿. T chảy 1450”. 


Bảng 113 - Độ tan CaSO, . Hi(ỚC 


Tiêu chuẩn thuốc thứ thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CaSOa.2H;O (theo TCQG 3210-46) là (%): 


Tạp chất t.b.p.f t.b. 
Chất không tan trong nước 0,025 0.05 
Clorua (CU 0,005 0,01 
Amon (ểNH¿) 0,01 0,03 
Magiê và các kim loại kiểm (dưới dạng 0,2 0,5 
các sunfat) 

Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pbh) 0,001 0,002 
Bắt (Fe) 0,0005 0,001 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng fix khiết, người ta thêm 
dung dịch 50g CaC]; (nh khiết) trong 2001/ nước vào dụng dịch 
nóng đã lọc chứa 20g (NHa);SO¿ (nh Èhiết) trong 2500 nước 
và thử xem đã kết tủa hoàn toàn chưa (phải không tạo ra kết 
tủa, khi thêm CaCl¿ vào dung dịch đã lọc). Để yên kết tủa, rửa 
gạn từ năm đến sáu lần bằng nước, lọc lấy kết tủa CaSO,.2H;O 
và rửa đến khi tách hoàn toàn NH¿ (thử bằng thuốc thử Netle). 
Sấy khô thành phẩm trên giấy đa (cừu) ở 60-70”. Thu được 20- 
22g (8-—85%). 
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Muốn thụ được CaSOx khan thì đun dihydrat CaSO¿.2H;:O ở 
trên 500° đến trọng lượng không đổi. 

CaSO,.0,5H¿O được điều chế bằng cách đốt nóng CaSO.2H:Ờ 
ở 150—170°, 


CANXI SũNFqA 


Calctum sulfuratum Calcium sulfide Calctum sulfd 
CaS TPLT 72,15 
Tính chất 


CaS là một khối đục trắng, hơi vàng, t.l. riêng 2,25 không có 
mùi. Tan trong nước (0,2%). Khi trộn với những lượng nhỏ nước, 
hydrosunfuia Ca(SH); sẽ chuyển vào dung dịch, đồng thời còn lại 
Ca(OH"› không tan: 

2CaS + HO = Ca(SH)› + Ca(OH); 

Bị phân hủy khi tác dụng với hơi ẩm và CO; tạo ra các 
polysunfua của canxi (CaS, và H8). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTTU 1061-54, thành phẩm ¿m5 khiết phải là 
bột trắng hoặc là những cục nhỏ có sắc xám hoặc hơi vàng (sắc 
xám hơi đỏ hoặc xám hơi xanh lục cũng được). Hàm lượng CaS 
trong thời gian sản xuất thành phẩm ở nhà máy là 60-67%, qua 
hai tháng phải ít nhất là 45%. : 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong CaS hạng tỉnh khiết là (): 

Chất bị iot oxy hóa (qui ra CaS;Oa) trong thời gian thành 
phẩm 


Mới sản xuất ra 5,5 

Sau hai tháng 8,5 

Asen (As) 0,00015 
° Điều chế 

1. CaSOx + 4CO = Ca5 + 4CO; 


Lấy CaSO,.2H;O (.k.p.) đã nghiền trong cối bỏ vào những 
thuyên sứ nhỏ, rải thành lớp đày ít nhất lá 10mm, đặc vào lò 
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òng và đun từ từ tới 800°, Giữ hôn hợp tại nhiệt độ đó trong 
2,5-3 giờ, để nguội tới 200”, rồi đẩy không khí ra khỏi lỏ bằng 
một dòng khí lò ga rồi đun tiếp 2,5—3 giờ tại 1000—1050°. 

Để nguội đến 600°, ngừng cho khí vào lò và đưa nhanh sản 
phẩm vào bình hút ẩm chứa CaCl;. thành phẩm thu được chứa 
gần 60% CaS và những lượng đáng kể CaO và CaSO,. 

2. Có thể điều chế canxi sunfua bằng cách chế hóa canxi 
cacbonat với hydrosunfua: 

CaCO; + HạS = CaS + H;OT + CO¿† 

Thí nghiệm cân tiến hành trong tủ hút. Thận trọng! Dễ cháy! 

Nung nóng 50g CaCO; ở 900° khoảng 2 giờ trong dòng khí 
hôn hợp H; và H;S (1:1). Sau khi hơi nước không thoát ra nữa 
thì nung nóng thành phẩm thêm vào 30ph nữa trong dòng khí 
hydro, sau đó để nguội trong khí quyển hydro, rồi chuyển nhanh 
sang bình đậy thật kín. 

Thành phẩm thu được thường ứng với thuốc thử hạng ¿.È. 


CÁT THẠCH ANH 
SiO› 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKT BĐD 682-41, cát thạch anh £.k.p. phải chứa ít 
nhất 99,8% SiO;, còn /.k ít nhất 95,9%. Khi rây với cái rây có lễ 
0,2-0,5mm, thì cát f.k,p.£ phải đi qua hết, còn cát f.È. thì phải đi 
qua hết các lỗ rây kích thước 0,5- 1mm. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng cát thạch anh 
là (%): 


Tạp chất t.b.p.f t.b. 

Clorua (Cl) 0,005 0,01 

Chất không tan trong axit clohydric 0,05 0,1 

Hao hụt trọng lượng 0,02 0,08 
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Điều chế 

Muốn điều chẽ cát thạch anh hạng t.È.jp.! người ta làm như sau: 
cho lkg cát trắng thiên nhiên càng sạch càng tốt vào bát sứ, dung 
tích 3/, thêm 400mm cường thủy, trộn lẫn 40ph. Muốn đồ chất lỏng đi, 
thêm vào cát 400m! axit clohydric (t.\. riêng 1,19) và lại vừa khuấy 
hễn hợp vừa đưn nóng trong 40p. Rửa với axit clohydric lần nữa (1 
giờ), sau đó đầu tiên rửa cát với nước máy, với nước cất (mỗi lần 500- 
600ml). Rửa cho đến khi loại hết Cl' (thử với AgNQ¿). Lọc lấy cát 
qua vải lọc, sấy khô nhẹ, sau đó nung 1 giờ trong bát sứ ở 700-800). 
Thu được khoảng 950g cát chứa 99,9% S:O;. 

CHÌ 
Piunbum Lead Biei 
Pb —— TUNT 20721 
A. Chì nguyên chất 

Tính chất : 

Pb là một kim loại xám, pha màu chàm nhạt, có ánh kim, t.I, 
riêng 11,352-11,356 ở 23°. T chảy 327°, T s¿i 1744”, Hơi chì tạo 
thành khi đun sôi rất độc. 

Ngoài không khí ẩm chì mất vẻ sáng, vì bị phủ bằng một 
màng oxyt, màng này bảo vệ cho kim loại ở bên trong không bị 
oxy hóa. Chì ở trong nước có không khí CÓ; sẽ từ từ cho thoát 
ra những tỉnh thể óng ánh của muối cacbonat bazơ. 

Khi nóng chảy, chì mất vẻ sáng và bị phủ bằng một màng 
màu xám, :màng này nhanh chóng chuyển thành PbO màu vàng. 

Chì xốp là một khối chất xốp có màu xẩm thẫm, dễ bị oxy 
hóa người không khí. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
tính khiết (theo ĐKKT BHC 1138-51) (%): 


Bạc (ag) 0,001 
Đồng (Cu) 0,02 
Sắt (Fe) 0,001 
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Điều chế 

1. Để điều che chì loại thuốc thứ, người ta kết tình lại ba lần 
muôi Ph(NO;)s hoặc Pb(tCHạCOO),3H¿O từ nước cất hai lần 
Dung dịch muối thu được đem điện phân giống như khi điều chế 
thiếc. Điện thế là 8V, cường độ dòng điện là 1,3A. Trong khoảng 
1 giờ, người ta thu được gần 5ø chì. 

2. Để điều chế chì hạt, người ta rót từng hạt chì kim loại 
nóng chảy vào nước từ độ cao 10œn. Ở điều kiện đó, các hạt sẽ 
có dạng thích hợp (“hạt lúa mạch”). 

B. Chì xốp 

Điều chế 

Người ta cho một lớp bột nhão, sển sệt gồm PbSO¿ và nước 
dày khoảng 25 milimet lên một tấm kèm, đây bằng một tấm 
kẽm khác và nhúng tất cả vào trong dung dịch NaCl. Sau từ 9- 
10 ngày, PbSO¿ sẻ biến thành chì kim loại xốp. 


CHÌ AXETAT 
(Đường chì) 
Piumbum aceticum Lcod ucetdt. Diacctat bÌeiacetut 
Sal saturni Sdlf oƒsaturn. Sugar of lead — Bleizucber 
Phb(CHạCOO);.3H;O TLPT 37935 


Tính chất 


Pb(CHạCOO);.3H2O là những tỉnh thể lớn, đơn tà, trong suốt, 
t.l. riêng 2,49, nhanh chónh lên hoa ngoài không khí và bị lớp 
PbCQk bao phủ. Đóc! Thuốc chân không trên H›SO/, bị mất nước 
kết tỉnh ngay ở 40°. Ở 75° nóng chảy trong nước kết tinh, khi 
dun nóng tiếp tực thì chuyển thành chất bột trắng có T chảy là 
280°. Dễ tan trong nước và trong gÌyxerin (17% ở 20”), không tan 
trong ete, khó tan trong rượu (3,4% ở 20). 
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Bang 114 — Độ fan Pb 'CH;COO); trong nước 


Pb(CH;COO); % Pb(CH;COO)› % 


1,0938 
11108 
11283 
11473 
1,1Ê§3 
1.1988 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 1027-51, thành phẩm hạng ¿.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 99% Pb(CH;COO);.3H;O, thành phẩm hạng tỉnh khiết phải 
chứa ít nhất 98%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Pb(CH;COO);.3H;O như sau (%): 


Tạp chất t.k.p.† t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0,0005 0,002 
Đồng (Cu) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
Kim loại kiểm và thổ (dưới đạng sunfat) 0,02 0,05 
Điều chế 


Có thê điều chế thành phẩm hạng t.È.p. theo hai phương 
pháp: 
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:1: Hòa tan PhÔ trong CH;COOH 50% nóng cho đến bào hòa. 
l PbO + 2CH;COOH = Ph:iCH;COO), + H;O 

Lọc dung dịch, thêm một ít CH;COOH, cho bay hơi hết đến 
t.]. riêng 1,4 và để cho kết tĩnh. Tách muối vừa rơi xuống khỏi 
nước cái và ép cho khô giữa hai tờ giấy lọc. 

2. Để tính chế sản phẩm kỹ thuật (“đường chì”) người ta hòa 
tan 100g muối vào 100m! CH;COOH 1% khi nóng, lọc dung dịch 
nóng và để nguội nước lọc đến nhiệt độ phòng. Sau khi tách các 
tính thể, đem cô nước cái đến còn một nửa thể tích rồi lại cho 
kết tỉnh. „ 

Nếu nguyên liệu có chứa tạp chất sắt, thì đun sôi dung dịch 
với một ít PbO, sau đó thêm PbO, lại đun sôi, lọc kết tủa có 
chứa Fe(OH); và sau khi axit hóa dung dịch bằng CH;COOH làm 
bay hơi cho đến khi kết tỉnh. 

8. Có thể điều chế thành phẩm có độ tỉnh khiết cao bằng 
cách tỉnh chế kết hợp, dựa trên sự cộng kết các tạp chất với 
Pb§, hấp phụ các tạp chất trên than và kết tính muối từ dung 
địch khi có mắt các chất tạo phức. 

Cho Hạ8 đi qua (rong f¿ hút) dụng dịch chứa 100g 
Pb(CHạCOO);.3H¿O trong 200m nước để kết tủa một lượng chì 
nào đó (~ 2ø) dưới dạng PbS. Lọc kết tủa. Rót vào nước lọc một 
dung dịch chứa 0,1g “lumogallion IREA” (chất tạo phức đối với 
Co, A] và Cu, v.v...), để yên một giờ, sau đó cho thêm 0,ðg than 
hoạt tính. Than đã được rửa trước bằng HCI loãng (1:3, £.&.b.h) 
để loại Fe”*. Lọc hỗn hợp, cho vào nước lọc 0,ỗø Na.EDTA, thêm 
axit axetic đến pH 4,0, rồi cô đến thể tích 100-190mi. Làm 
lạnh, lọc hút các kết tủa trên phễu Buane, rửa qua bằng nước cất 
rồi sấy khô. 

Trong thành phẩm đã tỉnh chế hàm lượng Ee, Ag, AI, Cu, Co, 
Sb, As, Ni, Bí mỗi thứ ít hơn 1.10 5%. 
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CHÌ (I) CACBONAT 


Pihumbutmt carôonicum Lead carbondate Biei cacbonat 
PbCOa TLPT“ 267,22 
.A. Chì cácbonat trung tính 

Tính chất 

PĐCO: là chất bột trắng, t.]. riêng 6,4—6,6. khi đun sôi với 
nước nó mất dần CO;, chuyển thành muối bazơ. Rất ít tan trong 
nước (T7 = 3,3.10”'? ở 18°); tan trong các axit HNO; và CH;COOH 
loãng, cũng như trong các dung dịch KOH và NaOH. Ở 800° 
phân hủy hoàn toàn thành PbO và CO¿. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 8177-52, trong lượng bã sau khi nung đối 
với các thành phẩm ¿.È.p.£ và tỉnh khiết ít nhất phải là 83% và 
nhiều nhất phải là 84,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
như sau (%): 


Tạp chất t.È.p.£ t.b. 
Chất không tan trong axit nitric 0,02 0,05 
Chất không tan trong axit axetic 0,02 0,05 
Chất không bị dihydro sunfua kết tủa 0,1 0,4 


(dưới dạng sunfat) 

Điều chế 

Để điều chế thành phẩm hạng /.kjø+ người ta đi từ những 
thuốc thử cũng có độ tỉnh khiết như thế, 

Rót dung dịch của muối chì trung tính nào đó [Pb(NQ¿);, 
Pb(CH;COO);] vào dung dịch Na;CO; hoặc K;COa nguội và dư, 
rửa cẩn thận kết tủa vừa rơi xuống. 

B. Chì cácbona£ bazơ 

Ứng gần đúng với công thức 2PbCO;.Pb(OH); 
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Tính chất 


Chì cacbonat bazơ là chất bột nặng vô định hình màu trắng, 
không tan trong nước và trong rượu Tan trong HNO; và 
CH;COOH loãng và trong các dung dịch KOH và NaOH. 

Chuyển thành PbO khi đun nóng đến nhiệt độ cao hơn 1809. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 128-48, chì cacbonat bazơ phải chứa ít 
nhất 79% Pb. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
chì cacbonat bazơ như sau (%): 


Tợp chất tkp.t t.À. 
Chất không tan trong CHạCOOH 0,02 0,05 
Clorua (ClI) 0,005 0,01 
Nitrat (NO) 0,007 0,014 
Chất không bị dihydro sunfat kết tủa 0,2 0,5 
Đồng (Cu) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 

Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng /.È.p.? người ta đi từ các thuốc 
thử có cùng mức độ tỉnh khiết như thế. 

Thêm dần 28g NaHCO: rắn (hoặc dung dịch 8g NazCO; trong 
8m nước và 9-10g NaHCOs) vào dung dịch chứa 50g 
Pb(CH;CO©);.3H¿O hoặc 43,5ø Pb(NO¿); trong 250-300m nước. 
Rửa kết tủa PbCO; vừa rơi xuống bằng nước. Đồng thời pha một 
dung dịch chì cacbonat bazơ bằng cách thêm lõg PbO đã nghiền 
nhỏ vào dung dịch chứa 25g Pb(CHạCOO);3HạO trong 125— 
150m! nước. Thêm dung dịch vừa pha vào kết tủa vừa điều chế 
trên. Khuấy đều chất lỏng, để lắng muối bazơ, đem lọc muối 
bazơ này, rửa cẩn thận rồi đem ép. 
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CHÌ CLOR(A 


Phưmbumi chiortum Lead chlortde Bict chiorid 
PbCl1; TLPT 278,12 

Tính chất 

PbCl; là những kim hy tấm tỉnh thê nhỏ hình thoi, óng ánh 
như td. 

PbC1;ạ đã nóng chảy khi để nguội sẽ đông cứng lại thành một 
khối màu trắng giống như sừng. 

Trong nước, đặc biệt trong nước lạnh, tan rất ít (T7 = 1,1.10' 
ở 251). 

Khi có HCI trong dung dịch khoảng 10% thì độ tan giảm đi, 
còn khi có HƠI cao hơn 10% thì độ tăng lên; dung dịch PbCl¿ đã 
bão hòa trong axit clohydric đặc khi pha loãng một phần muối 
sẽ thoát ra dưới dạng rắn. Không tan trong rượu và ete. 


Bảng 116 — Độ tan PbC; trong nước 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4210-48, thành phâm hạng (.È.p.† phải chứa it 
nhất 99,5% PbCl;, thành phẩm hạng fiah khiết phải chứa ït 
nhất 98.0%. . 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
PbCl¿ như sau (%): 


Tạp chất thpt tk. 
Chất không tan trong nước 0,05 0,1 
Sunfat (SO¿) 0,02 0,05 
NhHơ tổng cộng (qui ra NÑ) 0,01 0,02 
Kim loại kiểm và thổ (đưới dạng sunfat) 0,01 0,02 
Sắt (Fe) 0/0005 0,002 


Điều chế 

Người ta điều chế th:nh phẩm hạng £.k.p.f theo các phương 
pháp sau đây: 

1. Pha lãong 25zn/ axit clohydric (ứ›+h khiết, t.L riêng 1,192) 
với 1800 nước, đun hỗn hợp đến sôi rồi hòa tan vào đó l5g 
PbCO; (.k.p.f). Làm nguội dung dịch đến 0—5”, gạn chất lỏng đi, 
lọc hút những tinh thể PbClạ, rửa với 5-10 nước giá lạnh và 
sấy khô ở nhiệt độ dưới 40” tnếu không thì có thể bị thủy phân 
một phần tạo thành muối bazơ). Thu được 13g (85%). 

2. Hòa tan 40g Pb(CHạCOO);.3HO trong 80m! nước nóng, 
thêm lỗg PbO (.&) đun sôi cho đến khi tan hết rồi đem lọc. 
Thêm vào nước lọc 40g axit clohydric t.L. riêng 1,19, đế lắng rồi 
gạn chất lỏng, giữ chất lỏng này và chế biến tiếp. Lọc hút tỉnh 
thể và rửa với lỗi! nước. 

Thêm vào chất lỏng vừa gạn ra ở trên 25g PbO, đun sôi cho 
đến khi tan hết, lọc và thêm vào nước 30g axit clohydric t.. 
riêng 1,19. Lọc hút các tỉnh thể PbCÌ; vừa rơi xuống và rửa 10- 
15m nước lạnh. ĐÐem sấy các kết tủa thư được ở cả hai lần ở 
25-35”. Thu được 75g (95%). 
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CHÌ CROMAT 


Phưnbtướn Teqd chromafe Biet chromtdt 
ChrOHtiCH1t Chrom yellotu 
Pb€rÔ¿ TLPT 323,22 


Tính chất 


PbCrO¿ vừa kết tủa là chất bột màu vàng chanh tươi; PbCrO, 
tính thể là những tinh thể đỏ, đẹp, trong suốt hoặc nâu thẫm, 
thuộc hệ đơn tà, t.]. riêng 6,12. Khi đun nóng, cromat chuyển 
thành màu đỏ, nhưng khi để nguội thì chuyển thành màu vàng. 
Nóng chảy ở 844”, khi để nguội đông cứng lại thành một khối 
màu nâu thẩm. Khi đun nóng mạnh hơn thì mất oxy. 

Không tan trong nước (T7 = 1,77.10! ở 18-o), tan trong 
HNO: và PbCrOa. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường : 

Theo TCQG 4524-48, thành phẩm hạng ¿.È.p.? phải chứa ít 
nhất 98% PbCrO,. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
PbCrO¿ ¿.&.p.f như sau (%): 


Chất không tan trong nước 0,3 
Cacbon tổng cộng (qui ra C) 0,006 
Nitrat (NO) 0,002 


Điều chế 

1. Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 
: 2Pb(CH;:COO); + Na;Cr;zO; + H;O = 

= 2PbCrOx + 2CHạCOONa + 2CH;COOH 

Hòa tan 75-80g Pb(CH;COO);.3H¿O (tinh khiết) trong 450ml 
nước. Rót dung dịch nóng, đã lọc sạch, chứa 35g Na;Cr;O;.2H;O 
(Œ.h) trong 450m nước vào dung dịch Pb(CHạCOO); ở 35—40°. 
Khuấy đều, để lắng rồi lọc. Lọc hút kết tủa và rửa bằng nước cho 
đến cho đến khi nào làm bay hơi mẫu nước lọc trên kính đồng 
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hồ không thấy chât bà còn bay hơi nữa. Khi đó lọc hút thật 
mạnh các tinh thê PbCrO;, sấy khô ớ 100- 110), dùng chày đề 
nghiền nhó những cục lớn rồi đóng thành phảm vào lọ. Thu 
được 63—-65g (95-97%). 

2. Để điều chế thành phảâm hạng "?.È.p.£ nóng chảy” người ta bỏ 
PbCrOx khô. điều chế theo phương pháp trên vào chén samôt, đậy 
nắp lại rồi nung nóng từ từ đến 850”. Khi đó PbCrO; nóng chảy và 
bắt đầu sôi. Cần phải cho khối nóng chảy sôi già 6—-7ph, sau đó đồ 
chất nóng chảy lên chảo gang nhỏ hoặc trên tấm thép. 

Sau khi nguội, tán muối đã đông cứng đó thành từng mảnh. 
Thu được 63g (97%). Rây thành phẩm dùng vào mục đích phân 
tích nguyên tố qua cái rây có các lỗ có đường kính 2,5 và 10mm. 


CHỈ DIOXYT 
(“Chì peroxyt”, chì (IV) oxyt} 


Plhumbum Leqd peroxtde Bleidioxyd 
peroxydatum Lead dioxtde Bleiperoxyd 
PbOa TLPT 239,21 


Tính chất 


— PbO; là chất bột lưỡng tính màu nâu thâm, t.]. riêng 9,4, 
hoặc là chất bột tỉnh thể t.Ì. riêng 9,36. hầu như không tan 
trong nước và trong các axit loãng (trừ axit oxalic).. Phân hủy 
thành minium (PbạO,) và O¿; khi đun nóng ở nhiệt độ cao hơn 
280°. Là chất oxy hóa mạnh. Hấp thụ SO;, biến thành PbSO; 
màu trắng. Khi tương tác với HạSO¿ đặc nóng cho oxy thoát ra, 
với axit clohydric cho clo thoát ra. 

H;S phá hủy được PbO, ẩm. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4216-48, thành phẩm (theo oxy hoạt động) phải 
chứa ít nhất 90% PbO,. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
PbOz¿ như sau (%): 
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Tạp chát tk.p.! tk, 


Chất không tân trong axit Œ.I 0,3 
Clorua (C]1 0.02 Ú,1 
Sunfat (SƠ) 0,05 Q1." 
Mangan (Mn!) 00001 ˆ 0/0015 
Kim loại nặng nhóm H,S (trừ Pb, qua ra Cu) ˆ 0,01 0.03 
Chất lỗng bị H;8 kết tua Ú,5 1,0 
Nitơ tổng cộng (qui ra Nì 0,ÔT 0,02 
Cacbonat(COgj—” ˆˆ 0,03 0,06 
Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng (.È.ø.£ người ta áp dụng các 
phương pháp sau đây: 

1 Pb(CHạCOO)›; + Cl: + 2Na„CO = 

= PbQ; + 2CH;COONa + 3NaGCiI + 3CO¿ 

Thêm dung dịch đậm đặc chứa 30 Ïœ¿CƠ; (t.È.p.f) vão dung 
dịch chứa 100g Pb(CH;COO);.3H:O (r.&p.£) vào đụng dịch dòng 
khí cla thật mạnh đi qua cho đến khi nào hỗn hợp có màu nâu 
thẩm. Ông dẫn khí clo phải cắm đến tân đáy bình. Khi phản 
ứng xong, đun nóng hỗn hợp một giở rười trên nổi cách thủy rối 
rót ra cốc. Sau khi đề lắng, đem gan, rởi đun nóng kết tủa với 
HNQ¿; 24-25% để đuôi tạp chất PbCO;; cuối cùng rửa: gạn kết 
tủa một vài lắn, lọc hút rồi rửa bằng nước để đuổi Cl” (mẫu nước 
rửa đã axit hóa bằng HNO; khi thêm AgNO; không được có vần 
đục). Hiệu suất 90-95%. | 
3. Ph(CH;COO); + CaOC]; + H;O = PhO¿ + CaCl; + 2CH;COOH 

Theo một phương pháp khác, đầu tiên người ta pha (lung dịch 
chất oxy hóa bằng cách trộn 750g vôi clorua với 2250! nước 
Đầm nhỏ những cục vôi để lắng xuống rỏi lọc qua giấy lọc day, 
rửa kết tủa với ð00m! nước. Sau một vải giờ nèn lọc lại dung 
dịch một lần nữa. Rót dung dịch vòi clorua trong sang bát sư. 
Rồi vừa khuấy vừa rót dung dịch trong và tióng (50”) chứa 133254 
Pb(CH;COO);.3H;O tính khiết trong 500// nước vào dung dịch 
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vôi clorua trong ở tren Kết tứ niầu vàng rai xuống sẽ nhanh 
chóng biên thành màu nâu. 

Đụun nóng hôn hợp ở 100--110”. sau 20--300h, kiêm tra xem 
Pb”' đã kết túa hoàn toàn chưa; nêu con PbỶ” chưa phản ứng thì 
thêm 250-5007 dụng dịch vôi clorua nữa và tiệp tục đun sôi . 
thêm hai giờ. Rửa gạn lkết tủa PbO; bàng nước nóng (khuấy 
mạnh) để đuổi C1, sau đó rót 500-750mi HNOs 1ã vào kết 
tủa, để lắng hai giờ rồi lại rứa từ hai đến ba lần bằng nước. Lọc 
kết túa, rai bột nhão thu được đó lên tờ giấy da thành lớp dày 
4—5mm rồi sấy khô ở 100”. Thu được gần 200g 

8. Đối với thành phẩm “bón thành từng uiên theo Prec-lơ, 
người ta ráp lớp bột nhão đã điểu chế được theo một trong số 
những phương pháp trên lên một tờ giấy thành một lớp thành một 
lớp dày độ vài milimet rồi đem sấy khô. Lúc đó lớp bột sẽ nút ra 
thành những cục nhỏ như hạt, người ta đem rây để tách chúng ra 
khói những tạp chất của thành phẩm nằm dưới dạng bột. 


CHÌ HỒN HỐNG 


L,edd qndÌgam | _Bletumalsam 
Tính chất 


Ở nhiệt độ phòng chì hỗn hống có thể tấn hoặc lồng tùy 
thuộc vào thành phần. 
Bảng 118 ~ Nhiệt độ nóng chảy của chì hỗn hống theo 
các thành phần khác nhau 


¬  ˆ.  . . . nan. 
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Hỗn hống rắn là một khối hạt tỉnh thể, màu trắng và dõn, 
ngoài không khí bị phủ bởi một lớp váng có lẫn màu xanh ìơ, 
Ngoài hợp kim xanh lơ P_b và Hg ra, trong hỗn hống còn có hợp 
chất Pb;Hg. 

Điều chế 

1. Dùng axit clohydric đặc tưới vào 40g chì bạt, trộn đều 
trong khoảng 10p?, sau đó rửa bằng nước và sấy khô ít phút ở 
100”. Sau khi rót 60g thủy ngân tỉnh khiết vào chì, đun nóng 
hồn hợp và trộn đều khoảng 1giờ ở trong tủ hút rồi đẽ nguội. 
Rửa hỗn hống bằng nước và làm khô bằng giấy lọc. 

2. Trong trường hợp cần thiết nếu chỉ muốn làm hồn hống chì 
ở trên bề mặt, thì đánh sạch màng oxyt trên một lá chì rồi sát 
thủy ngân trên bể mặt của nó. 


CHÌ (1) HYDROXYT 


Phưnbum oxydatum Lead hydroxrde Bieihydroxid 

Hydricum . 

Pb(OH);” TUPT 241,23 

Tính chất 

Pbh(OH); là chất bột tình thể nhở, màu ca. có qušu ứng 
kiểm yếu; ngoài không khí hấp thụ CO; chuyến thành muối 
cacbonat. Thực tế không tan trong nước (77 + 3.10''%), Ở 100° 
không bị biến đổi, ở 130° bắt S/ 1 mất nước và quá trình này kết 
thúc ở 145”. : 

Pb(OH); phân ly như các bazơ, quá trình phân ly được đặc 
trưng bằng các hằng số nhiệt động: #; = 9,6.10!: K; = 3,0.10 5 ở 
25” có tính chất lưỡng tính và đổi xử như axit yếu H;PbO» với 
hằng số phân ly K = 2,1.10-° ở 25%, 


táo 


-—-=————————_—_— —  n.. 


' Thành phần chỉ ứng gần đúng với công thức này thôi. : ` 
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Tiêu chuân thuốc thư thị trường 

Theo ĐKKTTU 1073-54. thành phẩm hàng ta biết phát 
chứa 75-891 PbO. 

Lượng tap chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Pb(OH!); nh khiết như sau (%Ì: 


Chất không tan trong axit axetic (01 
Clorua (C1) | 0,002 
Muối amoni (NH,) 0,005 
Bắt (Fe) 0,002 
Cacbonat (CO¿) 0,4 
Chất không bị H;ạS kết tủa „go dạng sunfat) 0,05 
Đồng (Cu) 0,001 
Điều chế 


Để điều chế thành phẩm đùng làm thuốc thứ, người ta thêm 
2-2,Bm! NH/OH (t.Ì riêng 0;91) vào dụng địch nóng chứa 100g 
Pb(NO¿); (k. thuật) trong 300m nước, rỏi đưn sối hỗn hợp cùng 
với kết tủa Pb(OH); vừa lắng xuống khoảng vài phút. Khi đó, 
các tạp chất Fe sẽ kết tủa đưới dạng Fe(OH);. lọc kết tủa khỏi 
dung dịch, đun nóng dung địch đến 65-70° rồi vừa khuấy mạnh 
vừa thêm 40m NH,OH ((.I. riêng 0,91), kiếm tra xe#i quá trinh 
kết tủa đã hoàn toän chưa (cho đư NH.OH khoảng 1,B-2mi). 

Rứa kết tủa tỉnh thể nhỏ trắng như tuyết vừa rơi xuống bằng 
nước nóng có chứa NH,OH (t.I. riêng 0,91) 1% theo thể tích cho 
đển khi đuổi hết NO; (nước rửa khi thêm 1l dưng dịch 
điphenylamin trong H;§O; chỉ được có màu chàm yếu). 

Lọc hút kết tủa Ph(OH); đã rửa sạch, sấy khô ở nhiệt độ 
không cao quá 105”, rổi nghiền nhỏ trong cối. Thu được 


65g(80%): 
CHÌ (1l) IODA 
Plumbum Jodatum Lead iodide BleUod:id 
Phi; TLPT 461,03 
340 
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Tinh chất 


Pb1› là chất bật máu vang, ở dạng tình thê là những la vàng 
ảnh thuộc hệ tứ phương. TL] riêng 6,10: khí đun nóng đâu tiên 
biến thành màu vàng đớ &@4ùrđó, €6 màu đó gạch và cuối cùng 
biển thành đen nâu, đề ngược lại biên thanh màu vàng ban đâu. 
T chảy 398” — T sồi 900”. Tan Ít trong nước, tan nhiều trong các 
dung dịch KI và Nal đặc, tạo thành các hợp chất kiểu MelPhl,,.. 
Khi pha loãng các dung dịch đó với nước, Pbl lại kết.tủa/xuống. 


Bảng 119 - Đo tan PobI; trong rì(ỚC 


Điều chế 

Vừa khuấy vừa thêm một dung dịch chứa 300g 
Ph(CH;GOO');.3H;O (.È.p.f) trong 600n‡/ nước vào dung dịch 
nóng chứa 260g KI (6Èk,p.£) 600m nước. Rửa gạn kết tủa tự tám 
đến mười lận, lọc, giải thành lớp mông trên tấm giấy da cừu và 
sây ở 80-90”, Sau đó nghiền _ thành đất j nhỏ ở trong tủ hút 
(thành phám:bốc bụi mạnh). 

Dùng axit axetic kết tính được để kết tủa vàng vừa thu quk, 
ta sẽ dược những tình thế, Phl; ˆ 

. Thử 

Lác 3ø thanh phẩm với 60 nước và lọc. Ở mỗi phần nước 
lóc riêng biệt (10) ta thử như sau: 

1. Với metyl da cam phải cho phần ứng trung tính. 

%. Không được xuất hiện màu chàm khi thêm hồ tính bột (tot 
tự do). 

3. Với AgNO; không được xuất hiện một lượng kết tua lớn 
màu trắng (C1). 
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4. Khi thêm thuốc thử Netle không được có kết tủa nâu đó (NH¿'). 
Khi đun nóng mâu thử Phi; ở trong ống nghiệm không được thoát ra 
những giọt nước và màu của mâu thư không được biên đối. 


CHÌ NITRAT 
PhúnbuUn ni tricti _ Leqd nirate — Bleinitrat 
Pb(NO.I; TLUPT 331,23 

Tính chất 

Pb(NQ;›); là những tính thể màu trắng hoặc không màu thuộc 
hệ lập phương. T.]. riêng 4,5. dễ tan trong nước, không tan trong 
rượu, ít tan trong aleoL metylic (1,35%). Khi đun nóng ở nhiệt độ 
cao hơn 2007” nó phân hủy thành PbO, NOa và O¿. 


Bảng 120 — Độ tan của Kicöi hit, 
70 
80 
100 


Bảng 121 - Tỷ trọng các dung dịch nước Pb(NO;); 


1,0074 1,1123 1,2277 
1,0168 1,1336 1,2529 


1,0344 1,1557 46 1,2783 
1,0529 1,1789 1,303 
1,0720 1,2030 1,3289 
1,0918 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4236-48, thành phẩm hạng /.£.p.f phải chứa ít 
nhất 99% Pb(NO;);, thành phẩm hạng finh khiết ít nhất 98,5%. 
Lượng hao hụt khi làm khô thành phẩm ¿/.&.ø.t không được quá 
1,5%, thành phẩm ¿nh khiết -2,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Pb(NOa)a; như sau (%): 


Tựp chất t.h.p.4 tk. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Clorua (C]) 0.002 0,005 
Sắt (Fe) "` 0,005 
Đồng (Cu) 0.0005 0,001 
Kim loại kiểm và thổ (dưới đạng sunfat) 0,05 0,10 
Điều chế 


1. Để điều chế thành phẩm hạng (Èp( người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 

Hòa tan trong 100g Pb hạt trong 125mm HO: /.b.p. t.Ì. riêng 
1,4 ở trong tủ hút (đầu tiên đun nhẹ hồn hợp.. Sau khi để nguội, 
Pb(NOg); lắng xuống dưới dạng bột tính thế nho. Rửa tỉnh thế 
từ hai đến ba lần bằng HNO; đặc, lọc trên phêu lọc thủy tỉnh 
rồi đem kết tỉnh lại bằng cách hòa tan 150g Pb(NQ;); trong 
110g nước sôi. Muốn tinh chế, tốt hơn người ta thêm NH„OH 
(t.]. riêng 0,981) cho đến khi xuất hiện vấn đục không mất khi 
lắc, cho một mảnh chì vào dung dịch và đun nhẹ trong khoảng 
10~15ph. Lọc tỉnh thể vừa tách ra, rửa với 10-20/n! nước và sấy 
khô ở 80°. Thu được 140—145ø (90%). 

Bằng cách tương tự (kêt tỉnh lại và tính chê›, người ta có thể 
điều chế thành phẩm /.È.p.£ từ Pbi¿NO¿); (&ỹ thuật). 

2. Để điều chế thành phẩm hạng ứÈ.h.h đem hòa 150g 
Ph(NOa); (/.È.p.Ð) vào 150m nước nóng, lọc và thêm 20m HNO;¿ 
(.k.h.h, t.I. riêng 1,4) vào nước lọc rồi đế nguội. Lọc các tỉnh thể 
và sấy khô. Thu được 65g. 
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3. Thành phãm có đó tứ khúit cao được địou chỉ the 
hướng phíp néu ở điểm 3L mục *chị +Ƒ]) axetat" : nhưng khi zxú 
hóa không dụng axit axetie, mà dùng axit nítric, 

4. Có thể tính chế PhíNO \, để loại tạp chất Cụ”' và e” 
bằng cách kết tủa chì nítrat tí đụng ¡ dịch axit mitric 

Vừa khuảy mạnh vữa roL trong thời gian lgiờ 100 HNO,, 
U..hih, CÍ: riêng 1,241) vào dụng dịch chứa 37, 5g HNO, trong 
95m nước. Lọc các tính the trên phêu Busne (không cắn giấy 
lọc! Rứa bằng những lượng nhụ tp lạnh, rồi phơi khó ở ;0—-10" 


CHÌ ORTHOPLOMBAT 


(Chì mìniumn) 


Phúibum oxydatitiin Äiiniuướrn Mchuige 
Rubru0n mintun led load Bletorthoplhiunban 
PbPbO, hoặc PhạO, TUPT 65R&83 


Tính chất 

Ph:Pb(Œ, là chất bột tính the màu đa, tÍ, riêng 9.U?, RÌu đùn 
nóng thì có màu tươi hơn, rỏi khi nhiềt độ can hơn 5507 thị bị 
phản húy cho oxyt thoát ra. Khong f2 trong miớc tam trong 
CH:COOIT Rất tính được lấy chể Bí axit nitríc phân huy, oxv hóa 
axIt elohydrie cho elo thoát ra. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT thành gu 
phải chữa ít nhât 90% Pb. sÖy. . 

lượng tạp cÌ: 2ï đa chú phép trong các hạng thanh phảm 
PbạO; như sau (!:¡, 


Tụp chất tk.p.i th. 

Chất không tan trong HNO; 0/1 03 

Chât không bị hydro sunfua kết tủa 0/1 0,3 

Mangan (Nni 0.0003 0.0005 

Cacbunat (CÓ ›¡ 9.008 - {005 
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Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng “iu khiết”, người ta cho 
PbCO, tinh khiế vào trohg một cếc platin nông đã đun đến 
nhiệt độ gần nóng đỏ. Dùng một thìa kim loại để trộn PbCO:,. 
sau khi, PbCO; bị phân hủy thì quá trình oxy hóa bất đầu, người 
ta kiểm tra quá trình này bằng cách phân tích hàm lượng PbạO¿. 

Muốn vậy, lấy một mẫu chất (0,3g) cho vào bình cầu nhỏ 
thêm 1z CH;ạCOOH và 107n/ nước rồi nhỏ từng giọt 4 dụng 
dịch KT 20% vào. Lắc mạnh để hòa tan mẫu thử, khi đó iot sẽ 
thoát ra, định phân nó ra bằng dung dịch Na;SsO; 0,1N (1mi 
Na,S;O; 0,1 ứng với 0,03428g PbạO/). - 

Khi lượng PbạO; không tăng lên nữa (sau một vài giờ) đem 
đun sôi khối chất một vài lần với dung dịch Pb(CHạCOO); 10% 
rửa gạn chất lỏng còn nóng, lọc kết tủa rồi rửa bằng nước nóng. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.f người ta vừa trộn 
đều vừa nung ở trong cối 500g PbO (nh khiết) đã xay nhỏ ở 
445-480”. Tiên hành nung 15-20 giờ, kiểm tra quá trình giống 
như ở mục 1. Thu được 530g. Hàm lượng Ph;O¿ trong thành 
phẩm là 92%, 


CHỈ (II) OXYT 


Đlumbum oxydatum +Lead monooxtde Bletoxyd 
: | : Bleigiatte 
š PbO TLUPT 223,21 


Tính chất 


PhbO là những tính thể màu vang thuộc hệ tà phương t.Ì. 
riêng 2,28-9,38 hoặc là những tỉnh thê đỏ thuộc hệ tứ phương, 
t1. riêng 9,5. Tùy thuộc vào phương pháp điều chế, màu sắc thay 
đổi từ vàng lục đến đỏ lựu. Ở nhiệt độ cao hơn 587° dạng màu đó 
chuyen sang màu vàng. T chảy 880. T sôi 14700. Chì oxyt rất ít tan 
trong nước (1,2.10 “%, nước gạn có phản ứng kiểm yếu), tan trong 
các dung dịch KOH và NaOH nóng tạo thành plombit, tan cả trong 
HNO: và CH;COOH, với axit clohydric chuyển thành PbCla. 


45 
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Ở ngoài không khí, PbOØ hấp thụ chảm khí CO;¿PbO© nóng 
chảy tác dụng mạnh với sú. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 15/1873 thành phâm hạng ¿8 pử người ta áp 
dụng các phương pháp dưới đây: 

1. Nung 100g Ph(OH); ở bát niken ở 750-8001, dùng thìa 
niken trộn đều. Nung trong 2-3 giờ cho đến khi tất cả thành 
phẩm có màu da cam nâu. Thu được 90ø. 

2. Nung 100g PbCO;.3H;O (.È.p.£) trong bát sứ ở 600°, thường 
xuyên trộn đều. Sau khi nguội, đem nghiên và rây thành phẩm. 
Thu được gần 80g. 

3. Hòa tan 400g Pb(CHaCOO)a. gH,0 (f.&.p.£) trong 1,2 nước, 
thêm 1m axit clohydric (t.Ì. riêng 1,19) và sau một giờ đem lọc 
vào một bát sứ lớn. 

Sau khi đun nóng dung dịch đến 60”, rót một dung dịch trong 
chứa 120g KOH (hoặc 90g NaOH /.È&.p./) trong 1,l/ nước vào 
dung dịch trên, đun sôi đến khi chuyến Pb(OH)¿ màu trắng 
thành PbO màu vàng (1—1,5 giờ) rồi rửa PbO bằng nước nóng 
đến khi đuổi hết Cl. Sau khi sấy khô, đem nung thành phẩm 
trong bát sứ khoảng 1 giờ ở 600-650” rồi để nguội ngoài không 
khí. Thu được gần 200g. 


CHỈ (II) SWNFAT 


Phúnbtưưmn suifuruun Lead sulfate Blaisuifut 
PbSO, TUPT 303,28 

Tính chất 

PbSO;, là chất bọt trắng, t.Ì, riêng 6.06, nóng chảy ở gần 
11090” và khi lam lạnh thì hóa rắn thành một khối tỉnh thể. 
(thuộc hệ đơn tà hoặc. là tà phương). Rát khó tan trong nước 
(0.00416% ở 18”. Tan được trong kiêm (tạo thành plombit) và 
trong các dung dịch amonlac của amonli axetat và amoni tactrat 
(cho các muối kép. 


346 
http://tieulun.hopto.org 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKT BD (Được 127-47, thành phẩm hạng (.#.p.t và 
tình khiế: phải chứa ít nhất 99% PbSO,) 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
PbSQx như sau (%): 


Tạp chất t.h.p. th, 
Chất không tan trong nước 0,1 0,25 
Chất không tan trong CH;COONH, 0,05 MAI 
Sắt (Fe) : 0,002 0,005 
Clorua (Cl) 0.002 0,005 
Lượng hao hụt khi nung 0,3 0.8 


Điều chế 

Để điều chế thành phẩm hạng (.R.p.! người ta hòa tan 83g 
Pb(NO¿); trong 250m nước và thêm H;ạSO¿ 15% (tỉnh khiết) cho 
đến kbi kết tủa hoàn toàn. Sau khi lắng, đem rửa kết tủa PbSO, 
từ ba đến bốn lần bằng H;SO, 2% (đến khi đuổi hoàn toàn NO¿), 
lọc hút, rửa bằng nước và sấy khô ở 200°. Hiệu suất. 93%, 


CHÌ (I) SUNFUA 


Plumbum sulftrutuơn kead suiffde Biet suifid 
PbS TLPT 239,28 
Tính chất : 
Pb§ là chất bột màu đen hởi nâu nâu, t.Ì. riêng 7,1, ớ dạng 
tỉnh thể (hệ lập phương) là một khối màu xám chì, t.l. riêng 7,5. 
T chảy 1110”, ở 860° đã bắt đầu bay hơi một phần. Tan. trong 
HNO, loãng khi dụui nóng, hầu như không tan trong nước 
(8,67.10 '°% đ 25°. 77 = 340.10 25). 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTTU 127-417, thành phẩm hạng 0È p£ và tinh 
khiết phải chứa it nhất 92,0% Pb§.. 
Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong cac hạng thanh pháza 
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P13 đừah khiết như sau (%}: 


Sunfat (SƠ;) 1.0 
Clorua (C]) 0,01 
Kim loại kiểm và kiểm thỏ tdươ: clạng sunfat) 0,5 
Sát (Fe: 0,05 
Điều chế 


2PbCO; + 231 - 2Pb£% + 2CO, + ĐO; 

1. Đun nóng cẩn thận đến 300” một hôn hợp gồm 250g PbCO; 
và 61,2g lưu huỳnh bột trorg chén nung đậy kín, Sau khi đê 
nguội, người ta nghiền sản phẩm và đem rây. Thu được 260, 
(gần 100%). 

2. Để điều chế PbS tỉnh thê. người ta nung cẩn thận dêến 
nhiệt độ đỏ sáng một hỗn hợp đã nghiền nhỏ gồm một phần ( I. 
Pb5 khô vừa kết tủa, sáu phần t.] CaCO; khô và sáu phần t.] lưu 
huỳnh. Sau khi để nguội, đem ngâm chiết khối bằng nước, lọc 
hút Pb§ vừa tách ra và rửa hàng axit clohydric loãng. 


CGLO 
ClhoPWP . ( tiorrne Chior 
CI; I1 35,457 TLPT 70,911 


Tính chất 


Cl; là một khí độc màu vang lục, có mùi xốc khó thở, t1 
riêng 2,486 (theo không khi. Ở 0° và áp suất 6œ, clo ngưng 
thành một chất lồng vàng án: T chảy —100,5°, T sôi -38,9”. tan 
(rang nước, cho nên phải thu c1: ở trên dụng địch NaCl bão hòa, 
trên nước nóng hoặc trên H SỐ, đặc Khi hòa tan clo, nước có 
màu lục nhạt và có mùi clo tnước clo) Tan trong cacbon 
tetraclorua, etylen bromua và axit clohydric đặc (1 axit t.]. riêng 
1,19 hòa tan được 7,3 ø clo). 

Clo không cháy, ngọn nến đang cháy mà bỏ vào trong clo sẽ 
tiếp tục cháy, elo ngọn lửa đảy khói. Ngọn lửa của khí thắp hoặc 
tủa rượu sẽ có màu lục trong khí quyển cÌo. 
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Thở phái một lượng nhá clo cũng gáy ca hôn hợp, khó thở; 
thơ nhiêu sẽ hỗn hợp ra máu. 


Bảng 139 - Độ fan cía trong Hước 


0,6570 
0,6411 
0.6257 
0,6110 
0,5973 
0,5845 
0,5722 


0,5103 
0/4589 
0.7977 ,300 Ú,4227 
0.7736 4 0,3937 
0.7508 ) 
0/7291 
0,7098 
0,6916 
0,6737 
Chú thích: p- là thể tích clo bị một thể tích chất lóng hập thụ ở nhiệt độ t, 
khí áp suất tổng cộng (của cÍo và của hơi nước) bằng 760 mưnHg. 
q- là lượng cÌo (g) tán tron# 100g nước, khí áp suất tổng cộng 
(của cÍo và của hơi nước) bằng 760 ø:Hg. 
Điều chế 
Theo các phương pháp 1-6, người ta điều chế clo có lẫn một 
lượng nhỏ oxy: 
1. MnO; + 4HCI < MnCl; + Cl;› + 2H;O 
Cho 100g MnO; (kÿ thuật) từng cục bằng hạt dẻ vào trong 
một bình cầu dung tích 1/ và qua phu người ta rót vào bình 
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8000 axit clohydric t.Ì, riêng 1,19 
Đâu tiên đún nhẹ, sau đún manh hơn Muẩn làm sách hơi 
axit, người ta cho khí clo đi qua một bình yựa chứa nước, 
LÁ 


Hình 34. k1 máy của Olôpxki đề điều chế elo 


1, 2, 3. Các bình cầu; 4, 5, 6, 7, 8, 10, 11, Các ống thuỷ tình; 
9, 13. Các ống đo; 12. Cặp sät: 14, Cốc. 


Để khỏi vỡ bình khi cho MnOz vào, cẩn phải rót nước trước 
vào bình và đổ nước ra trước khi rót axit vào. 

Khi muốn clo liên tục, người ta dùng bộ máy của Olôpxki và 
Arent đã cải tiến thêm. : 

Trên một giá sắt chung, người ta lắp ba bình cầu lớn như thế 
nào để khi chuyển địch chúng không bị đổ. Bộ máy riêng để 
điểu chế ra khí clo chính là bình cẩu giữa (ñ.24), dung tích của 
nó là 3/ hoặc lớn hơn một ít, hai bình cầu kia Ø và 3 có kích 
thước nhỏ hơn. Tất cả ba bình cầu đều được đậy kín bằng nút có 
khoan lỗ: nút của bình 1 và 2 có ba lỗ, của bình #3 có hai lồ. 

Từ bình cầu 2 có ba ống thúy tỉnh đi ra; trong số đó ống thủy 
tỉnh số 4 cắm xuống phia đưới nút một ít, còn 5 và đ thì cấm 
xuống tận đáy bình, đầu kia của ông ð và 6 được uốn cong và 
nắp vào một đoặn ống cao sữ:ñgắn cố khóa" Sấtƒ có thể nói với 
những ống thủy tình đại hơn, 

Bình cầu 1 có một ống thủy tính 7 cắm đến tận đáy thiên: ” 
này được uốn vuông góc để có thể nối với ống 5. Ống 8 dùng làm 


350 http://tieulun.hopto.org 


ông để bảo vệ. Nó chỉ cắm xuống phía đưới một ít, phía ngoài 
được uốn cong theo hình chử U và cắm xuống tận đáy một ống 
đo hình trụ cao 9 chứa H;SO, đặc, ống 10 cùng chỉ cắm xuống 
phía dưới nút một ít và nối với hình câu 3, dần xuống tận đáy 
bình. Cuối cùng, ống 11 chỉ cắm đến phía dưới nút một ít và 
dùng làm ống dẫn khí. 

Muốn cho bộ máy hoạt động, đầu tiên người ia cho các mục 
MnO; (k £huệ?) có kích thước từ 5 đến 15zzzw vào quá nửa bình 1 
một ít, sau đó đậy bình bằng nút có ba lỗ, đặt bình nằm ngang 
(để có thể cắm ống thủy tinh xuống đến tận đáy bình). Rót vào 
bình cầu 2 khoảng 1 axit clohydric t.Ì. riêng 1,19, rồi nút bình lại 
bằng nút tương ứng. Cặp khóa sắt vào ống thúy tỉnh 6 rồi dùng 
những ống cao su đày và lắp thật chắt để nối các ông thủy tính 5 
và 7 lại với nhau. Rót 200—300n H;SO, đặc vào bình cầu ở, nút 
bình bằng nút tương ứng của nó rồi nối một ống 10. lắp các đoạn 
ống cao su ngắn có kèm theo khóa sắt vào các ống 4 và 6. 

Muốn điều chế clo, người ta khóa các ống 4 và 6 lại, mở khóa 
sắt 12 ở chỗ nối 5 và 7 rồi dùng đèn đun nhẹ bình cầu 2 sẽ cho 
khí HCI thoát ra. Bằng áp suất của mình, khí HƠI đấy axit sang 
bình cầu 1, lập tức khí clo bắt đầu thoát ra và bắt đầu thoát cho 
đến hết HƠI (sau khoảng vài ba giờ). Clo thoát ra được rửa ở. 
trong bình 3 và qua ống 11 người ta dẫn khí clo ra để dùng. 
Muốn dừng phản ứng lại, phải khóa ống 11, mở ống 4 và khóa 
ống 12 ra (ống 4 được nội với một ống dài, nhúng vào dung dịch 
KOH trong ống do 13). Vấn để đèn khí ở dưới bình câu 1 cho 
đến khi nhờ có. áp suất của khí tất cả axit đều bị đuổi sang bình 
cầu 2. Lượng khí clo dư lúc đó sẽ đi sang và bị KOH. hấp thụ. 

Sau đó, cất đèn khí đi, rồi đóng khóa 12 lại. Vài ba phút sau, 
bộ máy sẽ hoàn toàn không hoạt động nữa. Sau một khoảng thời 
gian bất kỳ, muốn cho clo lại thoát ra, thì người ta mở khóa 12, 
khóa ống 4 và 6 lại, mở ống 11, đặt đèn khí ở đưới bình cầu 9 
và làm tiếp tục những động tác đã trình bày ở trên; vài ba phút 
sau khí clo sẽ bắt đầu thoát ra. 
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Khi hệt axit clohydrie, người ta thay axit bằng phương phap 
đơn giản như sau: Sau khi khí clo hoàn toàn ngưng thoát ra, 
đóng khóa 12 và ống 4 lai, mở ðng 6 ra, sau khi đã nối nó với 
một óng thủy tỉnh dài, đạt dưới ống thủy tỉnh này một cốc lớn 
thơn 1Ø rồi đun bình cầu 2 bằng đèn khi. Nhờ có áp suất hơi cúa 
nà, chất lỏng bị đầy qua ống 6, nhanh chóng đưa cốc lại gần ống 
một cốc lớn có chứa axit clohydric đặc 14, đặt trên một giá có 
chiều cao thích hợp, rồi tắt đèn. 

Vì hơi axit ngưng tụ lại, nên áp suất trên bình 2 giảm xuống 
và axik được hút vào qua ống 6; khi đó mở khóa 12 và ống 1; 
axit cứ thế chảy vào bình 2 qua ống xiphông vừa hình thành. 
Dụng cụ lại sẵn sàng hoạt động được. Với những người đã làm 
quen tay, thì việc thay axit này chỉ mất mấy phút thôi. 

Dùng ống bảo vệ 9 để tránh những nguy hiểm có thể xảy ra, 
nêu như một ống nào đó trong số các ống 5, 7, 10, 11 hoặc nếu 
dụng cụ chứa clo bị bịt kín. Lúc đó, khí sẽ đi ra dễ dàng qua 
H;SO;¿ ở ống đo 9. 

Nếu có các ống cao su tốt, thì bộ máy nói trên có thể dùng 
hàng tháng, dòng khi clo vẫn có thể di ra đều đặn khi đốt đèn ở 
dưới bình cầu 1. 


2. MnQ; + 2NaCl + 3H;5O¿ = MnSO, + 2NaHSO, + Ch; + 2H:O 

- Thêm 20 phân t.I. H;SO, nóng (cớ được khi trộn những lượng 
bằng nhau axit sunfuric đặc t.Ì. riêng 1,84 và nước) vào hỗn hợp 
chứa sáu phần t.l. riêng MnO; và ba phần t.!. NaƠl. 

Sau khi khuấy trộn đều, khí clo hầu như khan sẽ thơát ra khi 
phản ứng gần xong cần phải đưn nhẹ. Khí thoát ra có chứa một 
lượng nhỏ hydro cÌorua. 

8. 2EMnO, + 16HCI = 9KC] + 2MnCl; + 5C]; + 8H:O 

Cho 10g KMnO, tỉnh khiết đã nghiền nhỏ vào bình Uyêẽcxơ 1 
(h.25) rồi từ phẫu nhỏ giọt 2 có đâu cuối uốn cong, nhỏ từng giọt 
một cho đến khi hết 60-65m/ axit clohydric (tl. riêng 1,17). 
Người ta thu được một dòng khí clo có chứa tạp chất oxy. 
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Dụng cụ có thể lắp thêm một bộ phận điều chỉnh để thay đổi 
áp suất. Muốn vậy, người ta nối bình Uyêcxơ với bình đựng 
H;5O¿, ở nút bình này có thể di chuyển một ống nhỏ giọt 4, ống 
này nối với ống thủy tỉnh 5 thông với tủ hút. 

Khi rút ống nhỏ giọt ra khỏi axit thì khí clo sẽ đi ra tủ hút; 
khi nhúng ống nhỏ giọt vào axit, thì clo sẽ đi vào bình phản ứng 
và chỉ đi ra tủ hút khi cột axit tương ứng với vị trí của ống nhỏ 
giọt không thể cân bằng được áp suất của khí. 

4. K;OrzO; + 14HCI = 2KCI + 2CrClạ + 3Clạ + 7HạO 

Đun nóng trên nồi cách thủy từ 180-200g kali dicromat đã 
nghiền nhỏ với 1 axit clohydric, t.]. riêng 1,19. 

Khí thoát ra có thể chứa HCI, một lượng nhỏ cÌo oxyt, các vết 
khí CO; của không khí và của hơi nước. Muốn làm lạnh khí, 
người ta cho nó đi tiếp qua hai bình rửa chứa nước, qua HạSO, 
đặc và để pha các cÌo oxyt, người ta cho khí đi qua một ống dài 
đ0cm, chứa đầy amiăng đã đốt đến nóng đỏ. Cho khí clo đã tỉnh 
chế đi qua ống hình chữ U được ướp lạnh bằng hỗn hợp nước đá 
và muối và cuối cùng sấy khô bằng CaClạ¿ hoặc P;O¿. 

ã. CaOGC1; 2HCI = CaCl; + Cl¿ạ + H;O 

Muốn điều chế một lượng lớn clo (và muốn điêu chế thường 
xuyên một lượng nhỏ clo), người ta cho những cục clorua vôi vào 
giữa của máy kíp rồi rót axit clohydric t.]. riêng 1,12 vào máy. 
Muốn làm sạch khí, người ta rửa nó bằng cách cho đi qua nước 
và qua HạSO¿ đặc. Khi để lâu không cho máy làm việc, thì nên 
rót axit ra, vì khi hòa tan clo thì axit có thể dân dần dâng lên 
bình giữa và lại bắt đầu cho clo thoát ra. Khi nghỉ làm việc 
trong một thời gian ngắn, thì người ta cho một luổng khí vào 
máy qua vòi dẫn khí để đuổi clo ra. 

Có thể điều chế những cục clorua vôi bằng cách ép clorua vôi 
tươi hoặc bằng cách trộn một phần clorua vôi với 1/4 phần thạch 
cao và một lượng nhỏ nước. Có thể dùng clorua vôi bán ở thị 
trường. 

6... CaOCl¿ = CaO + Cl; 


‡ 
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Cách đây không lâu, có một phương pháp xúc tác để điều chế 
clo từ clorua vôi. Muốn điều chế chất xúc tác, người ta hòa tan 
0,2g COCI;.6H¿O và 0,3g Fe(NO¿);.9HạO trong 2-3mm/ nước rỗi 
trộn với 1ø clorua või tươi. Khi phản ứng ngừng thi đem sấy rồi 
nghiễn thành hột. ` 


Hình 25. Dụng cụ để điều chế cảo uừ HCI và KMnOa. 
1. Bình Uyêcxơ; 2. Phần; 3. tình đựng Ha: 2 4. Ông nhỏ giọt E. Ống thủy tính. 


Muốn điểu chế cÌo, người ta trộn chất xúc tác đó với 25g 
clorua vôi khô cho hỗn hợp vào trong một bình cầu đáy tròn có 
nút gắn ống dẫn khí đi ra. Đun nóng bình cầu đến 60”, clo sẽ 
thoát ra mạnh. Ngừng đun, nếu phản ứng chạy yếu, thì lại đun 
tiếp, lượng clo cồn lại sẽ thoát ra ở 120°. Thu được 2-3,2/ clo, cÌo 
này có chứa một lượng nhỏ oxy. 

1. Muốn điều chế clo không có chứa vết Ơ; nào thi cho khí đi 
qua một ống thạch anh chứa đẩy những cục than củi đã nung 
đến nóng đả. 


COBAN (1) AXETAT 


Cobqifttr: accficum Cobabt acetdte Cabaltoacefat 
Co(CH;COO):.4H;O TLPT 249,10 
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Tính chất 

Co(CHaCOO);.4H:O là những tỉnh thể màu đỏ sâm, t.]. riêng 
1,708, đễ tan trong nước. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG ð861—51, thành phẩm hạng ¿.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 99,6% Co(CHạCOO);.4H;O thành phẩm iinh khiết chứa ít 
nhất 97,0%, 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Co(CH¿COO);.4H;O là (%): 


Tạp chất tkpt  tb. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Clorua (Cl) 0,002 0,005 
Sunfat (SƠ) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Eim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,005 0,02 
Kẽm (2n) 0,05 0,1 
Niken (NI) 0,1 0,4 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 0,1 0,5 


Bị chú: Thành phẩm hạng không lẫn niben chỉ được chứa tối 
đa 0,002% Ni. 

Điều chế 

2CHaCOOH + CoCO; = Co(CHạCOO); + HạO + CO; 

Thêm 190g CoCO;.6H;O vào một dung dịch nóng chứa 315g 
CH;COOH 5% (tinh khiết) trong 200mÏ nước. Sau khi thêm xong 
dung dịch phải có phản ứng axit yếu với congo. Lọc, để nguội và 
lọc hút lấy tính thể. Dung dịch cái làm bay hơi đến bắt đầu kết 
tỉnh, để nguội và thu được một lượng thành phẩm nữa. 


COBAN (II) CACBONAT 


Cobalttn Cobdlt Cobait 
carbonicum corbonote carbond£ 
CoCO;.6H;¿O TLPT 22705 
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Tính chất 

CoCO;.6H:O vừa kết tủa xong là một chất bột màu hồng đỏ, 
chuyển dẫn thành những tinh thể vi mô. Ngoài hexahydrat ra, 
người ta còn biết CoCO;. 1!⁄2 H;O và CoCO; khan (t.l. riêng 
4,13), CoCO; thực tế không tan trong nước (7 ' = 1.10!” ở 25°). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5407-50, thành phẩm phải chứa 40-50% Co. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
coban (1I) cacbonat bazơ là (%): 


Tọợp chất t.k.p.† t.b. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,01 0,02 
Sunfat (SO/) 0,005 0,02 
Clorua (C]) 0,005 0,01 
Sắt (Œe) 0,002 0,01 
Niken (Ni) 0,02 0,2 
J:m loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,005 0,01 
Kẽm (2n) 0,05 0,2 
Nitơ (qui ra NHạ) 0,025 0,072 
Kim loại kiềm và kiểm thổ (dạng sunfat) 0,1 0,5 


Bị chú: Nếu thành phẩm chứa tối đa 0,005% Ni thì liệt nó 
vào hạng không lẫn niken. 


Điều chế 


CoCl; + Na;COka = Đ8NaC!] + CoCO; 

Đun đến 40-502 một dung dịch chứa 225g CoCl;.16H;O (Œính 
khiết) trong 600ml nước, vừa khuấy liên tục vừa rót vào đó dung 
dịch nóng chứa 300g Na;CO;.10HO (inñ khiết) trong 250ml 
nước thành một tia nhỏ. Lọc hút lấy kết túa, rửa bằng một lượng 
lớn nước để tách hết Cl và làm khô ợ 50-60”. Tán nhỏ trong 
cục thành phẩm khô và rây qua cái rây cỡ mắt nhỏ. Thu được 
95g (gần 90%). 

Thành phẩm thu được chứa muối cacbonat bazơ. Điều chế 
thành phẩm ¿inh khiết bằng cách thêm dung dịch bão hòa chứa 
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35g NaHCO; vào một ống dung dịch đặc chứa Co(NO¿);.6H;O. 
Tiến hành kết tủa trong bình đậy kín để CO¿ không bay ra. 

Lọc hút kết tủa thoát ra, rửa đến khi nước hứng có phản ứng 
trung tính rồi làm khô ở 35—40°. Thu được 75-77g (95-98%). 


COBAN(I) CLORUA 


% 
Cobaitum chioraftum Cobadit chỉortde Cobaltchlortd 
CoClạ.6H;O TLPT 237/95 
CoCl;¿ TLPT 129,85 


Tính chất 


CoOl;.6H;O là những tỉnh thể đơn tà màu đỏ, có t.|. riêng 
1,84, bên ở nhiệt độ phòng, và nóng chảy ở nhiệt độ thấp hơn 
100° nhiều. Ở 30-85° bắt đầu lên hoa và trở nên đục. Sau khi 
đun bống giờ ở 45-52° hầu như chuyển hoàn toàn bộ thành 
CoCl;¿. 4HạO. 

Khi đun nóng muối trở nên xanh lơ, để nguội lại có màu cũ. 
CoCI;s.6H¿O rất dễ tan trong nước, trong rượu (dung địch rượu bão 
hòa có t.]. riêng 0,792 và chứa 23,7% CoCl;, với ánh sáng truyền 
qua dung dịch có màu lơ. Với ánh sáng phản chiếu có màu đen). 

CoC]; khan là chất bột màu lơ tươi, t.1. riêng 3,35, hấp thụ nước 
rất mạnh tạo ra CoCla.6H;O bền ở nhiệt độ thường, phần ứng phát 
nhiệt. T chày 722°. Có thể thăng hoa nhất là ở dòng clo. Tan trong 
rượu, axeton, benxonitryl, pyridin, quinolin và piperidin. ° 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4525-48, thành phẩm hạng t.k.p.t phải chứa ít nhất 
99,0% CoCI;.6H;O, thành phẩm tình khiết chứa ít nhất 97,0%. 
Bảng 123 —- Độ tan CoCl¿ trong nước 


ÉP E©sok+C do | aekx | vợ |ogus- 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CoCl;.6H;© là (%): 


Tạp chất t.k.p.† t.b. 
Chất không tan trong nước. 0,01 0,03 
unfat (SOa) 0,005 0,02 
Sắt (Fe) 0,0005 0,002 
Kim loại nặng củúa nhóm HS (qui rau) 0,005 0,01 
Kẽăm (2n) 0,02 0,06 
Niken (Ni) 0,05 0,2 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 0,1 0,3 


Bị chủ: thành phẩm hạng không lẫn nihen chỉ được chứa tối 

đa 0,002% Ni. 

Điềuchế _ 
1. 4CoCla + 4NHạCI + 16NHOH + O; = 4[Co(NHạ);CI]Clạ + 18HzO 

6[Co(NHạ);C1]Cl¿ = 6CoCl; + 6NH„CI + Nạ + 22NH; 

Để điều chế thành phẩm hạng /.È.p. không lẫn niken đem 
. hòa tan 150g CoCl¿.6H¿O kỹ thuật và 150g NHẠC &ÿ (huật trong 

600zn nước, thêm vào dung dịch 450m NH,OH (t.]. riêng 0,91) 
và cho một đồng không khí mạnh sục qua trong vòng 6-8 giờ; 
rồi thêm 150g (NH¿);CO¿ và lại cho không khí sục qua 6-8 giờ 
nữa, nâng dần được lên đến 90°. 
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Làm bay hơi dung dịch trên nồi cách thủy đặt trong tủ hút, 
thêm axit clohydric đến phản ứng axit yếu với quỳ (80-1200), 
lại làm bay hơi và để cách đêm. Lọc hút lấy những tỉnh thể 
coban cloropentaminoclorua thoát ra, rửa hai lần với axit 
clohydric loãng (.k.p., 1: 4) mỗi lần 25 NHạOH (tÌ. riêng 
0,91), cho không khí sục qua dung dịch, đâu tiên để nguội, rồi 
sau khi thêm 830g (NHa);CO; thì đun nóng. Cô dung dịch, axit 
hóa bằng axit clohydric, rồi cô đến khi tạo thành váng tinh thể 
dày, lọc hút các tỉnh thê vừa rửa như đã nói ớ trên. Thu được cả 
thảy 150—170g coban cloropentaminoclorua: Để tinh chế lần cuối 
- cùng, đem hòa tan 150g tinh thể chất đó vào 1500mi nước và 
1507n! axit clohydric (.&.p.£, 1: 4) mỗi lần 25mm và làm khô trên 
kính ở 30—-45°. Lượng thu được 155g. 

Bỏ muối phức vào bát sứ và đun mạnh trên bếp cách cát đặt 
trong tủ hút. Khi khối chất nóng chảy khuấy đều. Dần dẫn nó sẽ 
hóa rắn thành những cục lớn. Nghiền chúng ra cho tới cỡ hạt 4- 
Bmm và lại nung ở khoảng 400°. Sau đó tán nhỏ !.nối chất thành 
bột và tiếp tục nung cho đến khi đuổi hết khói trắng NHẠC. 

Hòa tan bột CoClạ khan đã để nguội trong 50m nước nóng, 
lọc dung dịch và sau khi axit hóa với 0,5 HƠI (.È.p.í, t.Ì. riêng 
1,19), cô đến có váng, để nguội và lọc hút lấy các tinh thể. Dung 
dịch cái đem cô cũng sẽ cho thành phẩm có chất lượng cao. 

2. Co;O; + 6HCI = 2CoCl; + 3H;O : 

Để điều chế thành phẩm hạng #È.p+ không lẫn nihen, rót 
400m nước vào 1/ axit clohydric Œ.È.p./, t.]. riêng 1,19) và vừa 
khuấy vừa thêm dần vào đó 120g Co¿O; không lẫn niken. Đun 
cách thủy và thêm từng lượng nhỏ Co¿O; cho đến hết 230g nữa. 
Sau khi hòa tán đem lọc, thêm vào nước lọc 10nŸ axit clohydric, 
cô đến khi có váng tình thể mỏng và để nguội. Đập nhỏ các tỉnh 
thể CoCl;.6H,O ra, rửa với 100w nước, lọc hút, rồi vừa trộn đều 
vừa làm khố trên kính ở 35—4ð° trong vòng 3-4 giờ cho đến khi 
thu được các tỉnh thể khô nhỏ vụn. 

Khi làm việc với lượng lớn và khi tận dụng các dung dịch cái 
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thì hiệu suất toàn bộ có thể đạt tới 98%. 

3. Để điều chế thành phẩm hạng ¿.£&.p.t không lẫn nihen vừa 
sấy vừa rót axit clohydric (.È.p.£, t.Ì. riêng 1,19) vào CoCl; hạng 
t.b.p.t không lẫn niken vừa điều chế xong (xem cách điều chế) 
cho đến khi có phản ứng axit yếu với congo. Lọc dung dịch, làm 
bay hơi đến t.l. riêng 1,46-1,47 và cho kết tỉnh. Lọc các tỉnh thể 
và đóng vào lọ ngay, không làm khô. Nên tận dụng các nước cái 
thì hiệu suất sẽ dạt đến 80—83%. 

4. Để điều chế CoCl; khan, người ta đặt ống sứ chứa 
CoCl¿.6H¿O vào lò ống nằm nghiêng, rồi tiến hành khan hóa 
trong lòng hydro clorua khan ở nhiệt độ không quá 250°. Nước 
thoát ra hòa tan một phần CoCl; (và HC!) được cho chảy vào 
bình thu. Thành phẩm hết sức háo ẩm. Nên đựng thành phẩm 
trong bình đã hút khí ra thì có lợi hơn. 


COBAN (II) FLOR(A 


Cobaltuưn Cobait Kobdlt trluorid 
sSosguliƒTuordtum trifIuoride 

CoFa TUPT 115,93 
Tính chất 


CoFs là chất bột vô định hình, màu nâu tươi, tÌ. riêng 
3,8Bg/cmŸ. khi đun nóng thuốc thử đến 250° trong dòng khí Co; 
thì bắt đầu tách F¿ ra, còn ở 350° thì CoF; chuyển hóa hoàn 
toàn thành CoF¿. 


Nó là chất oxy hóa rất mạnh và là tác nhân flo hóa, được sử 
dụng rộng rãi làm tác nhân oxy hóa, nhất là trong tổng hợp hữu cơ. 
Điều chế 
Có thể điều chế cacbon triflorua bằng cách cho CoCl; hoặc 
Co¿O; tác dụng với flo: Ộ 
2CoC]; + 5F¿ = 2CoF; + 4CIET 
2Úo¿O; + 6F; = 4CoF> + 3O;† 
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Cân tiến hành trong (trong tủ hút) uà tuân thủ mọi biện 
phúáp ai toàn khi làm 0iệc với fio. 

Đun nóng 50g CoCl;.6H;O trong bát sứ trên nôi cách cát cho 
đến khi hoàn toàn mất nước (màu đổ của muối chuyển thành 
màu xanh sâm hoặc màu đen), nếu hydrat bị phân hủy một phần 
đến CoO và Co¿Oa cũng không có hại gì. 


Nghiên nhanh CoCl¿ đang nóng trong cối sứ nóng, chuyển vào 
thuyên niken cỡ lớn, rồi đặt thuyền vào ống phản ứng bằng 
niken hoặc bằng đồng đã được đốt nóng trong lò nung ống. Ðun 
nóng ống phản ứng đến 250”, rồi cho dòng khí E; đi qua. Sau khi 
cho vào khoảng 20ø fo, thỉnh thoáng kiểm tra sự có mặt của cÌo 
trong hỗn hợp khí đi ra. Muốn vậy, người ta cho hỗn hợp khí đi 

_qua dung dịch kiểm trong lph, sau đó axit hóa bằng HNO¿, rồi 
thêm AgNO;, nếu không có Cl; thì trong dung dịch sẽ không có 
kết tủa AgCl lắng xuống. Khi thử không thấy có Clạ nữa, thì đun 
nóng hỗn hợp phản ứng trong dòng khí flo thêm 3 giờ nữa. Sau 
đó làm nguội lò, đuổi hết flo bằng khí nitơ khô, rồi chuyển 
nhanh CoFạ vào bình bằng thép nút kín chứa khí nitơ khô. 


COBAN (II) HEXAAMMINOCLORGA 


CobaÈt Hexamminokobdlti 
Hexaammintrichioride chiortd 

[Co(NH;);]C1s TLPT 267,47 
Tính chất 


[Co(NH)a¿]C]¿ là những tỉnh thể màu da cam thuộc hệ đơn tà, 
t.l, riêng 1,7016g/cmẺ. 

Điều chế 

Phương pháp điều chế dựa trên quá trình oxy hóa Co° bằng 
oxy trong dung địch amoniac: 

ACoC]l; + 4NH,CÌ + 20NH; + O; = 4[Co(NHa)¿]Clạ + 2H;O 

Cho 120g CoCl;6H¿O và 80g NHẠCI và 100m nước, khuấy 

hỗn hợp cho đến khi hòa tan phần lớn các muối, sau đó thêm 2g 
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than hoạt tính và 2ð0z/ dung dịch nước amoniac (tÌ. riêng 
0,91). Bục không khí qua hỗn hợp nhờ một ống đường kính 
10mm trong vòng 3-4 giờ, cho đến khi màu đỏ của dưng dịch 
biến thành màu nâu hơi vàng. Sau đó lọc kết tủa trên phu 
Busne, rồi thêm dung dịch chứa 8—15m HƠI (trọng lượng riêng 
1,19) trong 750m nước; hỗn hợp phải có phản ứng axit. 

Đun nóng hỗn hợp đến khi tan hoàn toàn (khi thêm HCI vào 
thì phức chất có thể kết tủa một ít), lọc dung dịch nóng, rồi 
thêm 200m HƠI (t.]. riêng 1,19) vào nước lọc. Làm lạnh kết tủa 
dung dịch của phức chất đến 0”, lọc, rửa bằng rượu etylic 60%, 
sau đó bằng rưỡu etylic 95%, rồi sấy khô ở 80—100°. 

Hiệu suất 115g (85%). 


COBAN (II) HYDROXYT 


Cobaltum oxydulatưn — Cobait hydroxide — Cobaltohydroxyd 
Cobadlthydroxydue 
Co(OH); TLPT 92,96 

Tính chất 

Hydrat Co(OH); x HạO vô định hình là một chất bột màu đỏ 
hồng; hóa phẩm điều chế ra thành màu nâu do bị oxy hóa một 
lượng nhỏ. Hydrat tính thể là một chất bột màu tím sẫm, gồm 
những hình lăng trụ đa sắc vi mô, bền khi để ngoài không khí. 
Dạng vô định hình bị oxy hóa chậm chuyển thành hydroxit 
Co(OH);. T.I. riêng 3,579. không tan trong nước, tan trong các 
axit và trong dung dịch kiểm nóng. ' 

Điều chế 

1. CoSO¿ + 2NaOH :. C›(OH); + Na;So¿ 

Dùng dung dịch chứa 42g NaOH (.#.ñ.h) trong 60m nước làm 
kết tủa dung dịch bão hòa chứa 100g f oSO¿.7H;O (.š.h.hì. Muốn 
điều chế lắng được tốt thì nên kết tủa trong ống hình trụ cao. 
Đầu tiên tạo ra muối bazơ màu tím chàm, khí đun nóng sẽ 
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chuyển thành Co(OH); màu đỏ hồng. Để lắng, rửa gạn kết tủa 
vài lần, rồi lọc hút và rửa với nước cho đến khi nước rửa có phản 
ứng trung tính. 

2. 3Co + SHNQOs z 3Co(NÓ¿›); + 2NO + 4H¿O 

Co(NQ;); + 2NHẠOH = Co(OH); + 2NH¿NO; 

Muốn điều chế thành uhẩm hạng ?.È.p.f không lẫn n¡iken, cho 
vào bát sứ cỡ 1 (trong tủ hút) 150g coban kim loại, 250—300mi 
nước, đun đến 60-70” và trong khoảng vài giờ thêm từng lượng 
nhỏ HNO¿ kỹ thuật có t.Ì. riêng 1,4 cho đến hết 375mi, thỉnh 
thoảng thêm nước bù vào lượng đã bay hơi. Khi hòa tan xong 
tách lượng dư kim loại ra, thêm CoCO; vào đến trung hòa, rồi 
thêm một lượng đư nữa để kết tủa sắt. Đun nóng dung dịch đến 
60-70” trong 2—-3g:ờ, lọc pha loãng gần gấp đôi. 

45m dung dịch thu được (chứa gần 25g CoCla.6H¿O) chia 
thành những lượng nhỏ rót vào 250 m¿ dung dịch ẩm 2% 
NHẠOH (.&.p.£) khuấy luôn tay, vừa theo đõi sao cho trước khi 
rót lượng dung dịch tiếp theo thì kết tủa màu lơ tạo ra kịp 
chuyển thành màu tím, rồi thành Co(OH); kết tủa màu hồng 
trắng. Khi đó tạp chất niken và một phần coban còn lại trong 
dung dịch ở dạng phức [Me(NHạ)¿](NO;);. Lượng coban mất đi 
như vậy là 8—12% NHẠOH 2% và dung dịch Co(NQ¿); như trên, 
lại gạn dung địch khỏi kết tủa qua ống xi phông và lặp lại động 
tác đó bốn lần nữa. Rồi rửa gạn kết tủa từ hai đến ba lần, lọc và 
rửa kết tủa với nước cho đến khi phản ứng trung tính. Co(OH); 
thu được lắng xuống nhanh và dễ lọc. 

Khi kết túa một lần, phương pháp đó đã làm giảm hàm lượng 
niken từ 10-20 lần; cho nên khi dùng coban kim loại chứa 0,3% 
Ni sẽ thu được thành phẩm hạng £.È.p.t không lẫn niken. Nếu 
dùng kim loại chứa nhiều niken hơn, thì nhất thiết phải hòa tan 
Co(OH); thu được vào HNO; và kết tủa lại lần thứ hai bằng 
amonlac như đã nói. 
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COBAN (II) NITRAT 


Cobdltuin nitricum Cobdlt nitrdate Cobaltnitrat 
Co(NO;);.6H;O TLPT 291,05 

Tính chất , 

Co(NQ¿);,6H¿O là những hình lăng trụ màu đỏ hoặc là (khi 
kết tính từ dung dịch quá bão hòa) những thỏi đơn tà, t.Ì. riêng 
1,83. chảy rữa ngoài không khí ẩm. Khi giữ lâu trên H;SO, sẽ 
mất một phân tử nước. Khi đun nóng sẽ nóng chảy ở gần 55), 
rồi mất nước và cuối cùng phân hủy thành coban (ID) oxyt COO. 


Bảng 125 - Độ ¿an của Co(NO); trong nước 


Co(NQ¿); % 
70 


64,9 
91 
Co(NO;); 
% 
14 


Co(NQ;); 
% 
28 


30 


Co(NQ;); 


T1,2 
N| 


1,2928 
1,3190 
1,3472 
1,3754 
_ 1,4049 
1/4355 
1,4662 


175 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 4528-50 thành phẩm hạng ¿.È.p. phải chứa ít 
nhất 98,B% Co(NO¿);.6H;O, thành phẩm hạng tỉnh khiết chứa ít 
nhất 97%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Co(NOab».6H¿O là (%): 


Tạp chất tp = tb. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
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Clorua (Cl) _ 0,002 0,005 


Sunfat (SO,) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) “0/0005 0,001 
Niken (Nj) 0,02 0,2 
Kẽm (Zn) 0,02 0,05 


Kim loại nặng thuộc nhóm HS (qui rq Cu) 0,005 0,01 

Kim loại kiểm và kiểm thổ (ở dạng sunfat) 0005 0,3 

Bị chú: Thành phẩm chứa tối đa 0,005% Ni có tên là 
“cobannttrat không lẫn niken”. 

Điều chế 

Để điều chế thành phẩm hạng “.k.p.t, không lẫn niben” thêm 
từng lượng nhỏ (rong t¿ hút) cho đến hết 300g Co;O; vào một 
dung dịch nóng (75—-85°) chứa 525m HNO;¿ (.k.p.t, t.l. riêng 1,4) 
trong 750m nước. Lúc phản ứng yếu đi thì nhỏ 12—18zn fomalin 
vào (từng 2—-3m/ một): dung dịch đân dần trở nên trong suốt. 
Đun 30ph nữa, lọc và làm bay hơi nước lọc (trong tủ hút) đến khi 
suất hiện váng tính thể. Làm lạnh 5—10°, lọc hút lấy tinh thể 
thoát ra, rửa với nước (40-B0m) và làm khô trong bát sứ hay 
bát thủy tính đến khi nát vụn hoàn toàn, nâng dần nhiệt độ tới 
35-45”. Lượng thu được gần 500g. 

Axit hóa các dung dịch cái bằng axit nitric (15-20m/ HNO; 
cho 1), làm bay hơi và kết tỉnh như đã nói ở trên. Nếu các tỉnh 
thể thu được chưa tỉnh khiết, thì đem kết tinh lại với một lượng 
nước tương đương về trọng lượng. Lượng thu được 200-250g. 

1. Cũng có thể điều chế thành phẩm ¿.k.p.£ không lẫn niken 
như sau: 

Co(OR); + 2HNO; = Co(NO;); + 2HaO 

Điều chế kết tủa Co(OH); hạng ¿.È.p.t không lẫn niben từ 
150g Co (xem phương pháp dưới đây), hòa tan nó bằng HNO; 
(.È.h.h, t.I. riêng 1,4). Rót axit vào phải từ từ, vừa khuấy cho 
đến khi có phảẩn ứng axit yếu với congo (cả thảy 310-325mi 
axit). Đun dung địch đến 70—80°, vừa khuấy vừa thêm ð0m/ H;O; 
30% để phân hủy những lượng nhỏ Co(OH); tạo ra, lọc nóng và 
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cho kết tỉnh ở nhiệt độ phòng. Lọc lấy các tỉnh thể, rồi không 
làm khô mà chuyển nhanh vào những lọc nút kín. Thu được gần 
450g thành phẩm. Tận dụng dung dịch cái còn thu được một 
lượng tỉnh thể nữa. 


COBAN (II) OXYT 


Cobdltum oxydatum Cabdlt trioxide CobalHioxyd 
CosOa TLPT 165,88 

Tính chất 

CozOa là chất bột nàu nâu sẫm, t.Ì. riêng 5,18. Gần 600? 
chuyển thành CozOs ở 13800” phân húy tiếp tạo ra 4CoO. CozOa 
và cuối cùng thành CoO. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Co¿Os (theo TCQG 4467-48) là (%): 


Tạp chất t.bịp.t th. 
Lưu huỳnh tổng cộng (SO¿) 005 0,2 
Sắt (Fe) 0,02 0,05 
Niken (Ni) 01 0/5 
Kim loại Kim loại kiềm và kiềm thổ (dạng sunfat) 0,3 1 
Kim loại nặng thuộc nhóm H;5 (qui ra Cu) 0,05 0,1 


Thành phẩm hạng không lẫn niben chỉ chứa tối đa 0,01% Ni. 

Thành phẩm hạng “không lẫn lưu huỳnh” chỉ chứa tối đa 
0,02% SO¿. 

Điều chế 
1. CoCla + 4NH,C] + 16NHẠOH + O; = 4[Co(NHa);;CHC]ạ + 18H¿O 

2[Co(NHg);C1)C1; + 3H;O = CoaOa + 4NH; + 6NHạC] 

Tiến hành điều chế thành phẩm hạng ?.È.p.£ không lẫn Ni uà 
không lẫn S như sau: 

Đun cách thủy một hát sứ chứa 420m axit clohydric &ÿ thuật, 
cho 117g Co(OH); hòa tan vào đó, thêm 300g NH,CI và 800zni 
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nước, rồi trung hòa bằng NH,OH đến phản ứng axit yếu Đun 
nóng dung dịch, thêm vào đó BaCl; 10% cho đến khi kết tủa 
hoàn toàn SO¿”, đun nóng khoảng 1 giờ để cách đêm. Lọc dung 
dịch vào bình dung tích 2, thêm 400mm NH,OH (t.]. riêng 0,91) 
và cho sục qua đó một dòng khí mạnh trong vòng 4-6 giờ để oxy 
hóa Co”*; rồi thêm 60m NHẠOH nữa, đun đến 80-95° và cho 
không khí sục qua ở nhiệt độ đó trong 1—1,5 giờ nữa. Sau đó 
chuyển dưng dịch vào bát sứ, đun cách thủy 1 giờ, thêm 250ml 
HCI Œ.k.p.t, t.1. riêng 1,19) và để cách đêm. 

Lắc kết tủa coban cloropentaminoclorua hai lần với axit clohydric 
Œ.k.p.!, 1: 2), gạn, lọc hút và rửa với 2ðm axit elohydric (1 : 2) nữa. 
LaAiợng amoniae thu đạt được gần 250g, (75%). 

Đun đến sôi 1500-1600zn„! nước trong bát sứ, rồi thêm 180mni 
NH,OH (¿.È.p., t.l. riêng 0,91) và 200g cloropentaminoclorua. Vừa 
khuấy vừa đun sôi mạnh hỗn hợp trong 1015p, rồi lọc, đun sôi 
nước lọc càng mạnh càng tốt cho đến khi đuổi hết amoniac (gần 
4 giờ), phải thêm vào bát vài miếng sứ xốp để sôi đều. 

Để yên cho kết tủa Co;Oa; lắng xuống, gạn và rửa kết tủa 15 
lần với nước cất nóng (cả thảy gần 500m) cho đến khi trong 
nước rửa chỉ còn phản ứng rất yếu của Cl. Rồi thêm 100i 
NHạOH (/*k.p.t, tl. riêng 0,91) khuấy trong vòng I1 giờ, thêm 
200mm nước nóng và lại khuấy trong 30pb. Rửa với nước amoniac 
ba lần nữa. Cuối cùng lọc hút lấy kết tủa, sấy khô ở 80—100° và 
chuyển vào lọ đang nóng có nút nhám. Thành phẩm chứa ít hơn 
0,0005% SO¿7 và 0,01% Ni. Lượng thu được gần 80g. 

2. Phương pháp khác dùng để điều chế thành phẩm hạng 
t.b.p.t không lẫn niben như sau: 

Cho Co(OH); đã lọc, hạng ¿.k.p.# không lẫn niben vào một bát 
sứ và đem nung trong lò điện ở 350-370 trong khoảng 4-5g:ờ. 
Điều quan trọng là phải tuân theo chế độ nhiệt độ. Hiệu suất 
gần như định lượng. 
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COBAN (ïI) SGNFAT: 


Cobditum sulfuricum Cobdlt suÌfate Cabaltosulfat 
CoSO,.7H;O TLPT 281,12 
Tính chất 


CoSOu.7H;O là những tỉnh thể đơn tà màu hồng, bền khi để 
ngoài không khí, có t.Ì. riêng 1,924, đồng bình với sắt sunfat 
(CoSO,.7H;O). T chảy 96-98°. Khi đun nóng mất nước và trở 
nên đục, nhưng ngay cả khi nung đỏ cũng không phân hủy. Dã 
tan trong nước và aleol metylic. CoSOx là chất bột tính thể màu 
đỏ, tan rất chậm trong nước. 


Bảng 127 — Độ tan CoSO¿ trong nước 
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5 
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Bảng 128 — Tỷ trọng các dung dịch nước CoSO¿ 


[szoz[ # [t0] # |sses] ®— 
243 1,0261 4,71 1,0515 6,98 1,0763 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4462-48, thành phẩm hạng £.È.p.‡ phải chứa ít 

nhất 95,5% CoSO,.7H:O, thành phẩm hạng nh khiết chứa ít 

nhất 98,5%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CoSOx.7H;O như sau (%): 


Tạp chất thpt — th. 

Chất không tan trong nước 0,005 0,01 

Clorua (Cl) 0,002 0,005 

Sát (Fe) 0,005 0,01 
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Kẽm (2n) 0,02 0,1 


Niken (Ñ) 0,01 0,1 
Kim loại nặng nhóm H5 (qui ra Cu) 0,005 0,02 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 0,1 0,5 


Điều chế 

1. Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ người ta dùng phương 
pháp sau: 

Co¿O; + 2H;ạSO¿ + HCHO = 2CoSO¿ + HCOOH + 2H;O 

Đun cách thủy một bát sứ trong tủ hút, rồi rót vào đó dung 
dịch chứa 200m H;SO¿ (/.È.p.f, t.Ì. riêng 1,84) trong 13mmi nước, 
đun đến 90—98°, thêm 300g CozO; chia thành những lượng nhỏ. 

Phản ứng lúc đầu rất mạnh. Khi đã trở nên êm dịu thì rót 
vào đó, mỗi lần 1—2mm fomalin, cho đến hết 27m, khi đó dung 
dịch trở nên hoàn toàn trong suốt. Lọc, cô nước lọc cho đến khi 
tạo thành váng tỉnh thể và để nguội đến 5-10, tán nhỏ những 
tinh thể lắng xuống, lọc hút và làm khô trên kính ở 3ã- 40” cho 
đến khi thu được một chất nhỏ khối vụn (thỉnh thoảng cần xới 
trộn). Thu được 500—600øg thành phẩm hạng £.k.p.! cô dung dịch 
cái (600—700m/) và cho kết tỉnh như đã nói ở trên. Đôi khi phải 
cho kết tính lại tỉnh thể (200-300g) với một lượng nước gấp 
rưỡi, nhưng cả trong trường hợp đó thường cũng chỉ thu được 
thành phẩm hạng finh khiết. 

Để điều chế thành phẩm hạng không lẫn niken cần dùng 
Co¿Oa không lẫn nikcn. 

2, Để tinh chế thành phẩm &ÿ /huệt, người ta hòa tan 60g 
CoSOu.7H;O trong 200n/ nước, lọc, cô nước lọc cho đến khi tạo 
thành váng tinh thể, rồi vừa khuấy vừa nhúng vào nước lạnh. 
Lọc hút lấy các tỉnh thể và làm khô ngoài không khí. Cô tiếp 
tục dung dịch cái. Thu được 50—52g (80-85). 

9. Để điều chế CoSO, khan đem trộn một lượng muối ngậm 
nước (CoSO,.7H;O) vào amoni sunfat nóng chảy, rồi tách nước 
và (NH,);SO¿; bằng cách nung cẩn thận. 
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CROM 


Chromium Chromium Chrom 
Cr — TUPT 5201 
Tính chất 


Crom là kim loại óng ánh cá cấu tạo tinh thể, màu xám, t.l. 
riêng 7,1, một phần gồm những khối hình thoi nhỏ. T chảy: 
1765°, T sôi gần 2200”. Crom điều chế bằng phương pháp nhiệt 
nhôm là một khối rắn óng ánh, có màu trắng xám. Ngoài không 
khí crom bị oxy hóa rất chậm, thậm chí cả khi nung đỏ cũng 
vậy. Tan trong axit cÌohydric cho thoát ra hydro; khi đun nóng 
tan trong H;S5O,; HNO; ngay cả khi nóng và đặc cũng không tác 
dụng với crom, vì giống như sắt, khi crom trở nên thụ động. 

Điều chế 

1. CrzO; + CrOs + 4AI = 3Cr + 2AlzO; 

Trộn đều trong một cái chén có đế làm bằng MgO một hỗn 
hợp gồm 600g CrạO;, 120g CrO; khô đã nghiền nhỏ và 270g bột 
nhôm (hoặc 60,9g Cr;O¿, 240g canxi kim loại và 108g bột nhôm). 
Đặt chén vào trong hộp đựng cát rồi dọn những chất dễ cháy 
nằm ở bên cạnh đi, vì các mảnh nung nhỏ sẽ bắn tung tóe ra 
mọi phía đến 1m hoặc hơn nữa. Đốt hỗn hợp bằng một môi 
châm làm bằng từ 20 đầu que diêm và một sợi dây magiê. Khi 
phản ứng mạnh đã kết thúc (đeo kính) và sau khi đã nguội 
người ta đập vỡ chén rồi chùi lớp xi bám vào cuc crom. 

Theo cách khác, đầu tiên người ta cho 10g CaFs bột vào một 
chén bằng đất sét cao 10em, rỗi sau đó cho một hỗn hợp đã trộn 
trước gòm 35g Cr;O; 25g K;Cr;O;, và 20g bụi nhôm. Phủ hỗn 
hợp đó bằng một lớp mỏng chất cháy, khối chất cháy này điều 
chẽ bằng cách trộn cẩn thận (không được nghiên!) 5g AI với 15g 
bari peroxyt (BaO;), cắm vào đó một bằng giấy có xanpêt”' rồi 
đốt. Nếu không bốc cháy được thì tăng lượng chất cháy hoặc đun 


!^ Giấy lọc có tầm dung dịch HNO¿ 10% rỗi sấy khô, 
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nóng chén trước đến 100—200°. 
3, — K;Cr¿O; + 3C;H;OH + 8HCI = 2KCI + 2CrCla + 3CHạCOH 
+ 7H:O 
2CrGla + 3Mg = 2Cr + 3MgCIl; 


Hòa tan 100g K;CrzO; vào trong một lượng nước tối thiểu, 
thêm 400m axit clohydric (t.Ì. riêng 1,124), sau đó thêm từ từ 
100rn! rượu 80%. Sau khi thêm 160g KCI vào chất lỏng, lọc, cho 
bay hơi đến cạn, rồi khan hóa đã rắn bằng cách đun nóng nhẹ. 
Sau khi đã tách muối vừa thu được ra khỏi những tiểu phân màu 
lục, người ta trộn muối đó với 50g bột magiê, cho vào chén rồi 
nung đến nóng đỏ khoảng nửa giờ. Sau khi để nguội, đập vỡ 
chén, đánh sạch những tiểu phân màu lục ở trên bể mặt của 
khối vừa nóng chảy, rồi bỏ vào nước: khi đó khối chất sẽ phân 
thành bột nhỏ. Tỉnh chế bột này bằng cách dùng nước để rửa 
gạn. Đun sôi với HNO¿, rồi rửa gạn lần thứ hai, sau đó sấy khô 
trên bình cách thủy. Thu được 27ø. 


3. Cho dung dịch chứa 120g CrO¿, 1,5g Crạ(SO¿) và 4,4g 
Cr(ONH); trong 4/ nước vào trong một cốc lớn; đun nóng hỗn hợp 
(khi đó Cra(ƠH); tan hoàn toàn rồi điện phân. 

Catôt là một sợi dây đồng nhúng ở giữa cốc, anốt là một ống 
xoắn bằng chì (ống sinh hàn) đựng nước chảy. Cường độ dòng 
điện là 0,1A, hiệu điện thế là 3,2V. 

Tiến hành điện phân khoảng ba ngày không cần khuấy chất 
điện giải, sau đó tách lớp crom ra, đun nóng nó trong chân 
không ở 600” để đuổi H;. Crom thu được có màu thép xám, rất 
tinh khiết. 


CROM (II) CLORUA 


Chronuium Chromous Chromchlorur 
bichiordattim chỉortde Chromochlorid 
A. Crom (H]) clorua khan 
CrCl; TUPT 122,92 
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Tính chất 

CrCl; là những tinh thể hình kim óng ánh, không màu, có t.l. 
riêng 2,75. T chảy 824”. Tan trong nước không có oxy, cho màu 
chàm. Ở ngoài không khí dung dịch hút oxy rất mạnh và có màu 
lục, màu này phụ thuộc vào lượng cromyl clorua hòa tan. 

Điều chế 

Dùng hydro tuyệt đối khô không lẫn O; để khử CrClạ khan. 
Quá trình khử tiến hành ở 420° cho đến khi thu được chất bột 
trắng xám. Làm nguội thành phẩm trong dòng hydro, cho vào 
ampun, rồi hàn lại ngay tức khắc. 

B. Hydrof crom (Ì]) clorua 
CrCl:.4H;O TLPT 194,99 

Tính chất 

CrCls.4HaO là những tỉnh thể trong suốt màu chàm, dễ bị oxy 
hóa khi có oxy. 

Điều chế 

1. Cr(CH;COO); + 2HCI = CrC1; + 2CHạCOOH 

Hòa tan crom (IÙ axetat trong một tương axit clohydric bốc 
khói, làm lạnh đến 0° rồi thêm 1—1,5 thể tích axit clohydric bốc 
khói (hay bão hòa dung dịch bằng HCI tỉnh khiết không chứa 
oxy). Lọc các tỉnh thể CrCl;.4H;O rơi xuống rôi sấy khô trong 
khí quyển Na. 

2. 2CrClạ + 2n = 2CrC]; + 2ZnCla 

Muốn điều chế dung dịch CrClạ người ta dùng kẽm hạt để khử 
dung dịch CrClạ. dung dịch này có chứa một lượng lớn axit 
clohydric và vừa khử vừa lắc nó ở trong một bình đậy hờ, cho đến 
khi dưng dịch có màu xanh lam. Vì dung dịch hấp thụ oxy rất 
nhanh, nên phải giữ nó dưới một lớp ét xăng mỏng. Nhưng ngay cả 
khi bảo quản bằng cách đó dung dịch vẫn dân dần bị oxy hóa. 


CROM (II) CLORAA 


Chromium Chromic Chromchilorid 
chioratum chỉioride Chromiclortd 
372 


http://tieulun.hopto.org 


A. Crom (ID clorua khan 
CrCla TLUPT 158,38 
Tính chất 


CrCl; là những tỉnh thể hình lá rất óng ánh, màu tím thuộc 
hệ lục phương, t.]. riềng 2,9, T chảy gần 1150”. Hầu như không 
tan trong nước, tạo thành đung địch màu lục khi đun sôi lâu; 
chuyển thành Cr¿O; khi nung nóng đỏ ngoài không khí, bị thăng 
hoa trong dòng khí clo. 

Điều chế 

1. CrzO; + 3Cl¿ + 3C = 2CrCl; + 3CO 

Trộn 125g Cr¿O; ưới với 50g bổ hóng và 
hồ tinh bột đặc, từ chất bột nhão đó, người 
ta viên thành những cục có đường kính 10- 
15mm. Sấy khô những cục đó bằng cách 
nung nóng nhẹ, cho chúng vào chén rồi đổ 
đầy bột than lên trên. 

Dùng nắp sắt đậy chén thật chặt lại, rồi 
nung 15ph trên ngọn đèn khí thật mạnh, hoặc 
ở trong lò nung chến (cao hơn 1100”). Sau khi 
đã nguội, người ta tách bụi than khỏi các cục đãi) #/ 
rắn, xếp các cục này vào một cái chén khác có Hình 26. Dựng cụ 
cùng kích thước, ở đấy chén có khoét hai lỗ. để điều chế CrCh 


Một lỗ cắm một ống sứ 1, ống sứ được cắm đến thản 
gần đáy chén dưới: lỗ kia cấm một Ống thủy 1. Ống đẩn khí do; 
tính ngắn uốn cong 2 (h. 26). 2. Ống dẫn nước 


Dùng dây amiăng quấn quanh cả hai ống làm sao cho những 
ống được cắm vào hoàn toàn chất. Muốn cho hai mép chén úp lại 
thật khít và thật chặt, người ta cho vào giữa chúng một băng 
giấy amiăng, dùng dây amiãng quấn thật cẩn thận, trát một lớp 
thủy tình lông rồi đem sấy khô. 

Đặt chén vào lò nung chén, đậy lò bằng hai tấm thép tây đày 
có những lỗ khoét nửa vòng tròn như thế nào để chén nằm bên 
trên nhô ra ngoài lò. Đầu tiên đun nóng dụng cụ trong dòng khí 
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CO; đến khi xuất hiện những vết hơi nước trong ống thủy tỉnh. 
Lúc đó mới nâng cao nhiệt độ lên đến chừng nào có thể được, rồi 
cho clo đi vào theo ống 1. Lượng clo dư đi ra ngoài theo ống 2 và 
bị hấp thu bằng dung dịch NaOH. 

Sau khi để nguội thì ở chén nằm trên thu được CrClạ vừa 
thăng hoa dưới dạng những tỉnh thể óng ánh màu tím không 
tan trong nước. Rửa nhanh CrCl; bằng nước sấy khô 100Ẻ. 

2. Nên nung CraO, ở nhiệt độ 850-950” (không được cao hơn) 
trong dòng khí CO và Clạ. Cũng có thế đun nóng hỗn hợp gồm 
hai phần t.l. riêng CrạO; và một phần t.1. riêng than động vật 
trong dòng khí clo. 

B. Hydrat crom (II cÏorua 
CrCls.6H;O TLPT 266,48 

Tính chất 

Người ta phân biệt ba dạng hydrat crom cÌorua có công thức 
chung là CrClz.6Hz:©O: 

Dạng màu lục thầm - [CrCl;(H;O)„] CI.2H;O 
Dạng màu lục sáng — [CrCl(H;:O)z]C1;.H;O 
Dạng màu tím ~ [Cr(H;O)¿}Clạ 

Trong dung dịch nước, tất cả ba đạng đều biến thành một hỗn 
hợp gồm dạng màu lục thẫm và dạng màu tím. Bước chuyển đó 
kéo đài từ 10 đến 40 ngày tùy thuộc vào các điều kiện bên 
ngoài. Ở 25°, sau 14-15 ngày các dung dịch đều có chứa 42% 
đạng màu tím và gần 58% dạng màu lục thẫm. 


Bảng 129 — Tỷ trọng của dung dịch nước CrÌ; 
CrCl; ma ư Jjmmx..n.— ủ} 


“ dạng | dạng màu dạng dạng màu 
màu tím | lục thẫm màu tím | lục thẫm 


1,0076 1,0071 
1,0166 1,0157 
1,0349 1,0332 
1,0535 1,0510 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CrCla.6H¿O (Theo TCQG 4473-48) như sau (%): 


Tạp chất tbpt tê, 
Chất không tan trong nước 0,005 0,03 
Sunfat (SOa) 0,05 0,2 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,2 0,5 
d) Dạng màu lục thâm 
Tính chất 


Đạng màu lục thẫm là những tỉnh thể màu ngọc bích, tan 
trong nước (dung địch có màu lục chàm) và trong axeton, không 
tan trong HCI đặc. T chảy 83°. 

Điều chế 

Hòa tan chất bột nhão crom hydroxyt đã được phân tích trước 
vào trong axit clohydric (t.Ì. riêng 1,19), cứ có 100g CrạO; trong 
chất bột nhão thì cần lấy 350m. Một vài giờ sau khi hòa tan 
đem lọc hút dung dịch qua vải trên phễu Busne. Làm bay hơi 
nước lọc trên nổi cách thủy cho đến khi còn 1⁄3 thể tích (chất 
lỏng phải đậm đặc lại) rót qua một bình thủy tỉnh đã được ướp 
lạnh bằng nước đá. Dùng hydro clorua đã cho đi qua bình chứa 
H;5O¿ đặc và ống chữ U chứa CaCl; để bão hòa chất lỏng đó. 
Đầu cuối cùng dẫn HCI phải lọc ra như cái phẫu để những tinh 
thể CrCl;.6H;O không bịt chặt ống. Cho HCI đi qua đến khi 
dung địch đặc lại và có những tỉnh thể rơi xuống. 

Để hỗn hợp một ngày một đêm nữa ở trong nước đá đến khi 
kết tinh xong. 

Lọc hút cẩn thận các tinh thể để tách ra rồi để sấy khô giữa 
30 và 40” (ở nhiệt độ cao hơn các tính thể sẽ chảy rữa ra). Cất 
chữ các tỉnh thể khô trong những lọ có nút nhám. Cứ 100g 
CrạO; thu được 350g thành phẩm. 
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b) Dạng màu lục sáng 
Tính chất 


Dạng màu lục sáng là những tỉnh thể màu lục sáng rất háo 
nước, dễ tan trong nước khó tan trong rượu. Không tan trong 
axeton, ete và axit clohydric đặc. 


Điều chế 


Đun sôi khoảng 10p» nội dung chứa 13,4g CrCl;.6HzO dạng 
màu lục thẫm trong 18ml nước, để nguội đến 8 — 102 ở nhiệt độ 
đó dùng hyđro clorua để bão hoà dung dịch. Lọc dung dịch, rót 
nó vào trong 200m ete đã bão hoà bằng HƠI ở 10”, Sau khi để 
lắng vài ba giờ, người ta tách muối vừa rơi xuống ra rồi dùng ete 
đã bão hoà bằng HCI để rửa nó. 

c©) Dạng màu tím 

Tính chất 


Dạng màu tím là chất bột tinh thể màu tím xám, rất háo 
nước. T chảy là 95°. Không tan trong axeton. Tan trong nước, 
cho màu lục tím mờ, 

Điều chế 

Đun sôi khoảng nửa giờ một dung dịch chứa 50g đạng màu 
lục thẫm trong 50m! nước ở trong bình cầu có ống sinh hàn 
ngược. Sau đó ướp lạnh bằng một hỗn hợp sinh hàn rồi bão hòa 
bằng hydro clorua. Sau đó bỏ dung dịch bỏ dung dịch màu lục 
chàm đi, người ta rửa các tỉnh thể còn lại bằng axit clohydric t.]. 
riêng 1,20, lọc hút trên amiằng rồi ép trên một tấm làm bằng 
đất sét; cuối cùng nghiền các tỉnh thể với axeton, lọc và rửa 
bằng axeton cho đến khi nước lọc không còn màu lục. 

Sau khi làm bay hơi axeton, hòa tan sắn phẩm trong 20mi 
nước, lọc, rồi lại cho bão hòa bằng hydro clorua. 

Lọc hút các tính thể tách ra sau khi đã để lắng dung dịch 
trong nước đá ở trên vải, rửa bằng axeton rồi sấy khô ở trên 
tấm sứ trong bình phòng ẩm chứa H;SO¿. thu được 12g. 
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CROM (HH) HYDROXYT 


Chronuium oxydatum  Chromic hydroxtdec — Chrom hydroxyd 
hydricum 
Cr(OH); TLPT 103,03 

Tính chất 

Cr(OH)s là chất bột vô định hình màu lục xám hoặc lam xám, 
t1, riêng 2,9, không tan trong nước (TT = 1.10”? ở 25°). Thường 
thường sản phẩm vừa điều chế bị hydrat hóa rất mạnh và ứng với 
công thức Cr(OH);.xH;O (x = 2-4), sau khi để trên HạSO¿ sẽ chuyển 
thành dihydrat, còn sau khi sấy ở 100” chuyển thành Cr(OH)¿. 

Cao hơn 100”, phân húy thành Cr;O; và nước, tiếp theo đó 
khối chất bị nung nóng đỏ và có màu lục thẫm, lúc bấy giờ nó 
mất khả năng hòa tan trong các axit. Có tính chất lưỡng tính và 
đối xử như là axit rất yếu HCrO; (nghĩa là Cr(OH)s - HO) với 
hằng số phân ly K = 9.10”! ở 3ã°. 

Tan trong kiểm, tạo thành cromit. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Cr(OH); tỉnh bhiết (Theo TƠQG 4196-48) như sau (%): 


Chất không tan trong axit clohydric 0,05 
Clorua (C]) 0,01 
Sunfat (SO/) 0,2 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng các sunfat) 0,3 
Sắt (Fe) 0,003 


Lượng hao hụt khi nung không được ít hơn 45,3% và không 
được lớn hơn 57%. Hàm lượng CrạO; phải không được ít hơn 43% 
và không được lớn hơn 54%. 

Điều chế 

1. Na;Crz©; + 3HCHO + 8HCI = 2CrCl; + 2NaC! + 3HCOOH 

+ 4H:O 
CrCl; + 3NH,OH = Cr(OH); + 3NH,CI 
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Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta hòa 
tan 100g natri dicromat”” trong 270—300mÌ nước, rồi đem lọc. 
Đun nóng dung dịch trong suốt đến 60° trong bát sứ (rong tử 
hút), thêm 100m) axit cÌohydric (tỉnh khiết, t1. riêng 1,19) và 
sau khi khuấy người ta cho thêm từng lượng nhỏ một hỗn hợp 
điều chế trước gồm 50m! fomalin 32-35% và 60m! axit clohydric 
(t.. riêng 1,19). 

Phản ứng khử tiến hành rất mạnh và nếu thêm nhanh 
fomalin thì chất lỏng sẽ bắn tóe ra, màu nâu của dưng dịch ở 
cuối phản ứng sẽ chuyển thành màu lục chàm thâm (CrCl;). Cần 
phải kiểm tra xem phản ứng đã hoàn toàn chưa; muốn vậy, 
người ta đun nóng một vài mililít dung dịch, thêm NHẠOH cho 
đến khi có mùi nhẹ '”” và sau khi đun sôi người ta để yên cho 
Cr(OH)s kết tủa. 

Nếu dung dịch ở trên kết tủa không có màu vàng thì quá 
trình khử chưa kết thúc. 

Động tác tiếp theo là phải chuyển CrClạ thành Cr(OH)¿. 

Muốn vậy, pha loãng dung dịch 200m2 nước cất, sau khi đưn đến 
sôi cho thêm từng lượng nhỏ NHẠOH (inÖ khiết, t.Ì. riêng 0,91) vào 
đến có mùi nhẹ (hết gần 190m). Khi để kết tủa cần phải theo dõi 
xem lượng NHẠOH đã đủ chưa (dung dịch ở trên Cr(OH); đã lắng 
phải có màu tím nhạt). Nếu điều chế được kết tủa đặc và dính thì 
cần phải thêm một lượng NH„OH nào đấy nữa vào. 

Sau khi kết tủa xong Cr(OH);, người ta chuyển nó lên giấy lọc 
rồi rửa một vài lần với nước cất nóng để đuổi các muối tan. Sau 


Ẳ) Natri dicromat phải không chứa được ít hơn 90% Na;CrzO; và không được 
nhiều hơn 1% Na;SO¿, nếu nguyên liệu không thoả mãn những yêu đó, thì 
người ta điều chế một dung dịch Na;Cr;O; bão hoà ở 15—~20% như thế nào 
để một phần muối còn lại không bị hoà tan. Trong những điều kiện đó, 
hầu hết tất cả Na;SO, sẽ còn lại ở trong kết tủa. Pha loãng 160g dung 
dịch đó bằng 240ml nước. 


` Nếu lấy dự NHạOH, thì nó sẽ hoà tan một phần Cr(OH)xz và cho dung dịch 
màu tím. 
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khi chất lỏng đã chảy hết, đem chuyển kết tủa vào bình có dung 
tích 2-3 rồi rửa với nước cất, (hoặc với nước máy đã lọc). Mỗi 
lần rửa đều phải thêm 10~-15m NHẠOH vào nước rửa. Tiến 
hành rửa, lắc kết tủa với nước và sau khi đã để lắng, người ta 
dùng ống xi-phông để hút nước ra. Sau khi rửa từ 10—15 lần, 
chuyển kết tủa vào cốc sứ, rửa thêm một vài lần bằng cách đun 
dung dịch đến sôi với nước cất. Muốn biết khi nào rửa xong thì 
hòa tan mẫu kết tủa trong HNO¿ thêm AgNO; vào; nếu không có 
vấn đục (agCl) thì sản phẩm coi như được rửa sạch”. 

Khi đó chuyển Cr(OH); lên giấy lọc rồi để cho nước rửa chảy 
hết. Chuyển kết tủa ướt sang bát sứ hoặc bát thủy tính rồi sấy 
khô ở 40-60”, thường xuyên trộn đều. Nghiền nhỏ sản phẩm đã 
sấy khô trong cối và dùng cái rây có nấp đậy để rây Cr(OH)s 
(khô bốc bụi rất mạnh). 

Hydrat vừa điều chế được không phải ứng với công thức 
Cr(OH); mà ứng với công thức Cr(OH);.x H;O(x = 2-4). Thu được 
gần 100g. | 

2. Vừa khuấy mạnh vừa rót từng giọt cho đến hết 2,57 
NH,OH 0,1N vào B7 dung dịch Cr(NOs); 0,1NW (dùng máy khuấy 
tốt hơn). Tiếp tục khuấy trong vòng 2 giờ thì kết tủa Cr(OH); sẽ 
bị mất (bị pepti hóa bởi muối crom hóa trị ba). Khi đó, rót thêm _ 
từ 2,5/ NHẠOH 0,1 nữa, kết tủa Cr(OH); vừa rơi xuống dễ đàng 
tách khỏi NO¿ˆ bằng cách rửa. Sấy khô thành phẩm đã rửa sạch 
ở gần 1009, 


CROM (II) NTRAT 


Chromium nữricum — Chromic nữrofe Chromnttrat oxyd 
Cr(NOa);.9H;O TLPT 400,18 


) D.N.Phinkelschâyno cho rằng không thể rửa Cr(OH); hoàn toàn sạch CT, 
ông đề nghị dùng fomalin trong dung dịch axit nitric để khử, đuổi trước tạp 
chất CI' trong NazCrzO; bằng cách thêm một lượng AgNQs đã tính trước, 
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Tính chất 
Cr(NO¿);.9H:O là những tỉnh thể màu tím, rất dễ tan trong 
nước và trong rượu. T chảy 39,6”. 


Bảng 130 — Tỷ trọng các dung địch nước Cr(NO¿);.9H,O 


Cr(NO¿); mm CrNG,; CO, 
% 


24 
26 
28 
30 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Cr(NO¿);.9H¿O như sau (Theo TCQG 4471-48 (%): 


Tạp chất tkpt t.k, 

Chất không tan trong nước 0005 0,03 
Clorua (C]) : 0,005 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (đưới dạng sunfat) 0,2 0,5 

Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm (.k.p.£ người ta áp dụng phương 
pháp sau đây: 

Chế hóa chất bột nhão chứa 100g Cr(OH); (xem cách điều chế) 
trong bát sứ với 280m HNO¿ (nh khiết, tÌ, riêng 1,4), khuấy đều. 
Lọc dung dịch vừa thu được, làm bay hơi nước lọc trên nổi cách 
thủy ở 50—60° đến khi đạt được t.Ì. riêng 1,4, thêm 50m HNO;¿ (t.I. 
riêng 1,4) và để yên một đêm chỗ lạnh (với nhiệt độ thấp hơn 0°) 
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để kết tinh”. Nếu không kết tỉnh được, thì thêm 20—-30m/ HNO¿ 
nữa và cho một tỉnh thể nhỏ Cr(NO;);.9H;O vào để làm mầm. 

Rót bỏ chất lỏng đi, lọc hút các tỉnh thể, sấy khô ngoài không 
khí cho đến mất mùi HNO; rồi đóng vào lọ có nút nhám. Cô 
nước cái cho đến t.l. riêng 1,4, thêm 10—20m HNO;¿ (t.]. riêng 
1,4) rỗi làm lạnh. Lượng tổng cộng thu được 370—400g. 

2. Rót 260m HNO¿ (nh khiết,tÌ riêng 1,3—-1,4) vào 100g 
CrOa (nh bhiết) rồi thử hỗn hợp cẩn thận bằng đường hoặc 
tinh bột, thêm chất khử cho đến khi xuất hiện màu vàng bền 
của các nitơ oxyt. 

Thêm HNO¿ (120-200mii đối uới 1Ì dung dịch) vào dung dịch 
đã được làm lạnh, để yên một ngày đêm để cho kết tỉnh. Lọc 
hút các tinh thể Cr(NO¿);.9H;O, sấy khô trong dòng không khí 
khô ở nhiệt độ không được cao. 


CROM (II) OXYT 


Chromtum oxydotum Chromic oxide Chromoxyd 
Chromtoxyd 
CrạOa TLUPT 152,02 
Tính chất 


Cr¿O; là chất bột màu lục thẫm, t.L. riêng 5,21, không tan 
trong các axit và kiểm. T chảy 2140°. Có tính từ. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT LKM 1973-43, thành phẩm hạng £Èp¿ phải 
chứa ít nhất 99% CrạOa. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CrzOk¿ như sau (%): 


Tụp chốt th.p.t t.b. 
Anhydrit cromic 0,005 0,01 
Sunfat (SOu) 0,02 0,05 


£ Có thể điểu chế được các thể tích lớn hơn, nhưng với hiệu suất thấp hơn, 
khí chưng bay hơi dung dịch đến !.i.riêng 1,3. 
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Điều chế 


8K;Cr;¿O; + C¡¿H;¿©:y = 8Cr;Os + 8K:CO; + 4CO; + 11HạO 

Trộn cẩn thận 200g K;CrzO; đã nghiền nhỏ với 32g đường bột. 
Để hỗn hợp trên một tấm sắt và đặt trong tủ hút, thêm vài ba giọt 
rồi đun nóng thật cẩn thận. Phản ứng khi xảy ra rất mạnh. Sau 
khi đã nguội, người ta châm chiết khối chất bằng nước có thêm một 
lượng nhỏ ChạCOOH, rồi rửa kết tủa cho đến khi nước rửa có màu 
hơi àng. Sau đó sấy khô CrzO; ở 120” rồi nghiễn nhỏ. 

Thu được 100g (98%). 


CROM (II) SƯNFAT 


Chromtum sulfuricum — Chromic sulfut Chromisulfat 
Chromsulfat 
Cra(SOa);.18HạO TLPT 716,51 
Tính chất 


Crza(SOa);.18H¿O là những tính thể nhỏ, màu tím thuộc hệ lập 
phương, t.Ì. riêng 1,86, tan trong nước, không tan trong rượu. 
Khi đun nóng đến 70”, dung địch sunfat màu tím nhanh chóng 
chuyển thành màu lục. 

Thành phẩm sấy khô ở 100° có chứa từ 5-6 phân tử nước; 
nước bị mất hoàn toàn chỉ khi nung nóng đỏ. 


Bảng 131 — Tỷ trọng các dung dịch Crz(SO¿); 
% 


k dạng dạng dạng đạng 
màu tím | màu lục màu tím | màu lục 


1,0091 18 1,1966 1,1851 
1,0191 20 1,2218 1/2091 
1,0395 22 1,2479 1,2359 
1,0694 24 1,2750 1,2594 
1,0817 26 1,3032 1,2856 
1,1034 28 1,3325 1,3125 
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1,1257 1,1172 30 


1,1486 1,1892 3ã 
1,1722 1,1618 40 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4472-48, thành phẩm phải chứa 20,7-21,0% Cr 
và 53,7~57,6% SO¿. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Cra(SOa)s.6H2O như sau (%): 


Tựp chất t.È.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,02 
Clorua (C]) 0,005 0,005 
Kim loại kiểm (dưới dạng sunfat) 0,1 0,8 
Sắt (Fe) 0,008 0,006 


Điều chế | 

1. Cho bột nhão Cr(OH); (chứa 160g Cr(OH); khô) vào trong 
bát cỡ l/ rồi vừa khuấy vừa rót từ từ 210m HạSO,, t1. riêng 
1,61. để hỗn hợp 2-3 giờ ở 70°, thỉnh thoảng khuấy, thêm nước 
bù cho lượng nước đã bay hơi, lọc hút dung dịch nóng (ở 70) qua 
giấy lọc hai lần. 

Làm bay hơi nước lọc đến đặc sệt. Phết chất đặc sệt này lên 
các tấm kính thành một lớp dày 3mm (gần 1kg/m?) rồi giữ 
nhiệt độ 80° cho đến khi khô hoàn toàn. Các tỉnh thể cerom 
sunfat hình tấm óng ánh màu lục thẫm khi đã khô đã tách rơi 
khỏi kính. Thu được 400g sản phẩm. 

2. Muốn điều chế thành phẩm /£.È.p.£, người ta hòa tan 125g 
phèn crom kali tỉnh khiết (/.È.p.£) vào 730g H;ạSO¿ 30% (.k.p.0). 
để tách một lượng nhỏ phèn không tan, lọc dung dịch qua giấy 
lọc vào một cốc thủy tinh lớn hoặc một cốc sứ lớn dung tích 1,2- 
1,B/ đã được ướp lạnh bằng nước đá. 

Từ phẫu nhỏ giọt chứa 320m! H;ạSO¿ (.k.pr, tÌ, riêng 1,84), 
người ta nhỏ chậm từng giọt dung dịch đã được khuấy đều (tốt 
hơn hết nên dùng nhiệt độ càng thấp thì thu được sản phẩm. 
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Sau khi đã thêm hết tất cả axit, khuấy đều kết tủa crom sunfat 
màu tím vừa rơi xuống, để lắng rồi lọc trên phêu Busne (đáy 
phễu được phủ bằng một lớp sợi amiäng đài). Lọc hút thật: 
mạnh, rửa bằng rượu tuyệt đối cho đến khi nước rửa chảy xuống 
không có màu. Lúc đó hút thật mạnh một lần nữa, sấy khô 
thành phẩm trên các tấm giấy da cừu ở nhiệt độ phòng cho đến 
khi hết mùi rượu rồi đóng vào lọ có nút nhám. 

Thu được 50—-55g (654). 

_ DIATOMIT 

Tính chất 

Diatomit là những vỏ silic của các vi sinh vật diatom (tới 3 
triệu trong 1cm”). T.]. riêng 2,1—2,3. diatomit có khả năng hấp 
thụ lớn và là những chất dùng làm màng lọc vô cùng quý giá. 


Chẳng hạn, sữa chứa những hạt mỡ đường kính 0,004mm khi lọc 
qua điatomit sẽ cho nước lọc trong suốt. 

Điều chế 

Bỏ vào bát sứ dung tích 0,5/ 90g bột diatomit, thêm 100zni 
axit clohydric kỹ thuật, t.Ì. riêng 1,19 và vừa đun vừa khuấy 
trong 1 giờ. Rồi thêm 100—150m nước và lọc, loại bỏ kết tủa 
nặng của cát. Dùng nước rửa bột mịn diatomit và lắp lại quá 
trình dễ chế biến bằng axit clohydric bốn lân nữa, trong hai lần 
chế biến sua cùng tiến hành bằng axit clohydric hạng tỉnh khiết 
bằng nước cất. 

Lọc lấy kết tủa, rửa sáu lần bằng nước cất (mỗi lần 150mn), 
đem sấy và nung ở 800-900” trong vòng hai giờ, thu được 40- 
45g. 
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ĐÁ BỌT DữNG TRONG PHÒNG THÍ NGHIỆM 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT BHC 3421-52, Lượng tạp chất tối đa cho viên 
trong đá bọt như sau (4): 


Chất không tan trong HƠI 0,4 
Clorua 0,01 
Sắt 0,05 
Điều chế 


1. Cho 200g đá bọt nghiền thành bột vào lọ, thêm 5ã00—600m/ 
nước, lắc mạnh và để yên 1 giờ. Khi đó hỗn hợp phân lớp: một 
lớp chứa các tuểu phân khoáng sảng nặng có màu xám thấm và 
lớp sáng chứa đá bọt nhẹ. Tách lớp này và lại lắc với nước (nếu 
lại có lớp các tiểu phân nặng thì tách bỏ nó đi). 

Rót ngập đá bọt 80m cường thủy (điều chế từ axit clohydric 
và axit nitric kỹ thuật). Sau 1—1,5 giờ, thêm 100—200m nước, để 
yên, tách bô dung dịch và lại xử lý bằng cường thủy lần nữa. Sau 
đó, rửa hai lần với nước lạnh và sử lý bằng axit clohydric Œ.k) 
trong cùng một điều kiện như xử lý bằng cường thủy. 

Rửa năm lần với nước cất nóng cho đến khi loại hết Fe?! 

CI', rồi đặt trên vải lọc để cho chất lóng chảy xuống hết. 

Sấy khô đá bọt và nung hai giờ ở 450”. Ở nhiệt độ cao hơn đá 
bọt thu được có màu đỏ vàng. Thu được 125-130g. 

9%. Muốn tỉnh chế đặc biệt (cần khi dùng đá bọt làm chất xúc tác 
trong một số trường hợp), trước khi rửa, người ta nung đá bọt cục 
trong tủ hút, trong lò ống có dòng clo đi qua ở 300” (tốc độ clo 100— 
150emŸ/ph). Tiến hành clo hóa trong vòng bến giờ, vừa từ từ tăng 
nhiệt độ lên đến 900°. Sau đó ngừng cho cÌo đi qua, mở ống, nung 
đá bọt lần nữa trong 20-30ph và để nguội. Cứ 100g thu được 70- 
73g sản phẩm đã nung kỹ. Sau đó chuyên đá bọt vào chén, thêm 
700-800ml axit clohydric (t.Ì. riêng 1,19) và đun sôi trong tủ hút 
40--50ph. Xử lý lại bằng axit lần nữa. Sau đó rửa sản phẩm bốn lần 
với nước cất, sấy khô và nung hai giờ ở 800-900”. Hàm lượng S¡O; 
trong thành phẩm là 72,7-74,4%. 
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p ĐỌNG 


Cuprum Copper . #upfer: 
Cu : TUNT 63,54 
Tính chất 


Cu là loại màu đỏ hơi hồng, rất mềm và dẻo, có t.Ì. riêng 
8,83. T chảy 1083”, T sôi 2360°, Bèn khi để ngoài không khí; 
đồng kim loại nung đỏ mạnh ngoài không khí sẽ cháy. 

Không tan trong các axit clohydric và sunfric loãng, tan 
trong HNO; và các axit clohydric và sunfric đặc (trong HCI 
phải có platin). Tan chậm trong NH,OH khi có không khí. 

Keo đồng là chất bột đen mịn, tan một ít trong nước, tạo 
thành dung dịch màu đen đỏ nhạt. Khi có không khí, bề mặt của 
nó liền có màu lục sáng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 1124-41, đồng kim loại điện phân hạng ¿£.È.p./ 
phải chứa ít nhất 99,95% Cu, còn hạng /.È. ít nhất 99,90%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng đồng điện 
phân thuốc thử khác nhau là (4): 


Tạp chứt t.b.p.t t.b. 
Bitmut (Bì) 0,002 0,002 
Antimon (5b) 0,002 0,002 
Asen (As) 0,002 0,002 
Sắt (Fe) 0,005 0,005 
NÑiken (Ni) 0,002 0,002 
Chì (Ph) 0,005 . 0,005 
Thiếc (Sn) 0,002 0,002 
Lưu huỳnh (S) 0,005 0,005 
Kẽm (2n) 0,005 0,005 
Oxy (O) 0,02 0.08 


Chú ý: Hàm lượng Ag và Au tối đa là 0,009% (qui ra hàm 
lượng đồng). 
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A. Bột đồng 

Điều chế 

Ngoài thị trường có bán dây đồng thuộc loại đồng điện phân 
tinh khiết. Tuy nhiên đối với một số mục đích cần có bột đồng 
muốn điều chế nó làm như sau: 

1. Người ta thêm bụi kẽm (không được chứa tạp chất không 
tan trong HƠI 10%) đã rây qua cái dây mịn vào dung dịch CuSOÒx 
(.k) bão hòa, lạnh chứa trong chén sứ. Ngừng thêm Zn khi dung 
dịch được đun nóng lên 80° mà còn có màu lam nhạt (10-15g Zn 
bụi đối với 100m dung dịch). Thu được bột đồng rất nhỏ. Nó 
lắng xuống đáy thành lớp đỏ sắm nặng. 

Sau khi rửa gạn hết sức cấn thận, người ta vừa khuấy vừa 
thêm axit clohydric 10% (.È) vào kết tủa cho đến khi ngừng sôi 
sùng sục để loại hết các đấu vết của kẽm (là tạp chất luôn luôn 
có mặt). Lại rửa gạn kết tủa, để yên và rửa trên phêu cho đến 
phản ứng trung tính. Để cho bột không bị kết dính và giữ được 
dạng vụn cũng như một bể mặt lớn, người ta không sấy khô nó 
mà dùng dưới dạng bột nhão. Vì kim loại dưới dạng như vậy 
không thể tránh khỏi bị oxy hóa, nên người ta bảo quản nó trong 
bình đây thật kín. 

Thành phẩm thu được hoàn toàn thích hợp cho phản ứng diazo 
hóa. 

9. Trộn đều 100g CuCl;.2H;O (.&) với l5g bột nhôm thô và 
lượng nhỏ nước rồi khuấy, cuối phản ứng thêm một ít nước nữa. Khi 
chất lỏng trên kết tủa mất màu và trong suốt, thì loại bỏ những hạt 
nhôm thô còn thừa, phần còn lại rửa gạn bằng nước lọc hút. 

Chuyển bột nhão thu được vào bình có lắp máy khuấy có bầu 
ngưng bằng nước hay bằng thủy ngân đổ vào 100 HƠI 20% 
(.b), đuổi không khí ra bằng hydro và vừa khuấy vừa đun nóng 
cho đến khi nhôm còn lại không tan nữa. Để nguội, rửa gạn kết 
tủa cho đến khi phản ứng axit, để yên, rửa với rượu và ête, rồi 
đầu tiên phơi khô ngoài không khí và cuối cùng đun nhẹ trong 
dòng hydro. 


http://tieulun3fÐto.org 


8. Muốn điều chế bột đồng thật mịn, người ta khử CuO bằng 
hydro. Muốn thế, cho bột CuO vào giữa ống có bầu tròn và cho 
hydro đi qua để đuổi hết không khí ra. Sau đó, vẫn tiếp tục cho 
hydro đi qua, đồng thời từ từ đun nóng ống đến 135—150° cho 
đến khi CuO đen hoàn toàn chuyển thành bột đồng hồng. Khi đó 
ngừng nung và làm nguội ống bằng dòng hydro. Nên khử CuO 
bằng hydro trong lò ống, ở 500--520°. Lượng cân CuO lấy khoảng 
50g. Đồng thu được dưới dạng khối tán nhỏ kết dính, nó khá 
bên ngoài không khí (sau 16-20 giờ mới bắt đầu hóa nâu). 

B. Keo đồng 

Điều chế 

1. Cu(OH); + Sn(ONa)¿ =Cu + SnO(ONa); + HạO 

Hòa tan 8,5g CuCh;.2H¿O (.È) với một ít nước, thêm vào đó 
l6g axit tactric (HH;C;HaOa) và rót từ từ vào đó 30m7 NaOH (t.]. 
riêng 1,365), thu được dung dịch màu chàm sâm, pha loãng với 
nước thành 1¿. Pha riêng hai dung địch đậm đặc, dung dịch đầu 
chứa l5g SnClạ2HạO (¿È), dung dịch thứ hai chứa 50g axit 
tactric, rồi từ từ thêm vào chúng dung dịch NaOH (¿.k.p.(, t.]. 
riêng 1,365) để có phản ứng kiểm yếu (khoảng 85im). Pha loạng 
dung dịch thứ hai này 300m. Trộn cả hai dưng dịch lại với nhau 
và đun hỗn hợp trên nồi cách thủy cho đến khi thu xon hoàn 
toàn đen. Theo cách điều chế như vậy, chúng ta hiểu rằng thành 
phẩm không thể tránh khỏi tạp chất thiếc. 

2. CuSO¿ + HạPO; + H;ạO =H;SO¿ + HạPO; + Cu 

Hòa tan 30m/ hỗn hợp Paan”” trong 2?m! ChạCOOH, ngâm 
trong nước đá và đun nóng 4-5pñ trên nồi cách thủy. Thêm vào 


°' Muốn điều chế hỗn hợp Paan, người ta cho từng lượng nhỏ 100g lòng 
trắng trứng gà vào bình có dung dịch chửa 15g NaOH (t.k) trong 500mi 
nước, mỗi lần cho vào lại khấy bình cho đến khi thu được chất lỏng hầu 
như đồng nhất. Sau đỏ đụn nóng hỗn hợp trên nồi cách thuỷ khoảng 1 
giờ, khi đó lòng trắng hầu như hoàn toàn tan ra và NHạ thoát ra. Lọc bỏ đi 
phần kết tủa đạng bông 
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hỗn hợp 4m dung dịch CuSO¿ (.k) 15%, rôi lại đun nóng 4-Bph, 
thêm vào 5m/ HạPO; 0,3% và lại đun nóng khoảng 5~6ph. Khi 
đó, dung dịch có màu đỏ rubin trong ánh sáng đi qua và đen 
trong ánh sáng phản chiếu. Khi nguội, dung dịch vấn đục và qua 
một thời gian kết tủa nâu (đông tụ một phần) tách ra. Làm kết 
tủa hoàn toàn dung dịch bằng dung dịch Na;COa và rửa gạn kết 
tủa từ ba đến bốn lần. 

Hòa tan kết tủa trong nước, thêm vào đó một vài giọt NaOH, 
rêi cô dung dịch đến khô trên nồi cách thủy đun sôi. 

8. Muốn điều chế xon Cu đỏ bên, người ta thêm NH,OH 1N vào 
3m dung dịch 0,01 Ä CuSO¿ cho đến khi hòa tan hết kết tủa tách 
ra lúc ban đầu, pha loãng với 10:n/ nước và đun sôi. Rót vào dung 
dịch đang sôi 3m dung dịch photpho vàng trong ête (dung dịch bão 
hòa, được pha loãng 10 lần bằng ete). Khi thêm N;H.H:O, dung 
dịch mất màu lam do Cu?" bị khử đến Cu". Khi rót dung dịch 
photpho, màu trở thành vàng và ngay sau đó chuyến thành đỏ. 

Các tiểu phân xon tích điện âm. 


ĐÔNG AMONI CLORUA 


Cuprum chloratum Copper bupferammonttưn 
qmmonium chiorid 
đin1m:oniatum chiortde 
CuG1;.2NH,C1.2H¿O . TLUPT 277,48 h 
Tinh chế 


CuCl;.2NH,CI.2H;O là những tinh thể màu lam có t.Ì. riêng 
1,97, tan trong nước. 


Bảng 132 ~ Độ tan CuCl;2NHCÌ 2H;O trong nước 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuC1;.2NH,CI.2HaO khác nhau (Theo TCQG 4222-48) là (%): 


Tọp chát tp. - t.h. 
Chất không tan trong nước _ 9,005 0,01 
Axit tự do (HCl) 0,05 0,05 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 
Các kim loại kiểm và thổ kiểm (dưới dạng 0,1: 0,25 
sunfat) : 

Sắt (Fe) : 0,005 0,01 


Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.f người ta trộn trong 
bát sứ 200m nước, 165m! HƠI (.È, tÌ. riêng 1,19) và 50m 
HNO: (.È, t.Ì. riêng 1,4) và từ từ thêm vào đó 60g đồng điện 
phân (dây đồng). Để hòa tan nhanh có thể đưn nhẹ chén. Rhi 
phản ứng kết thúc, đun nóng chảy lỏng để đưổi hết các nitơ oxyt 
và sau đó thêm dung dịch 85g NHạCI (:.È) trong 275;nÍ nước. 

Lọc chất lỏng đang nóng vào bát sứ, thêm, vài mililit HCI (t.1. 
riêng 1,19)”' và đun trên nôi cách thủy. Thỉnh thoảng lấy đùa 
thủy tinh nhấn chìm váng tính thể tạo thanh trên bể mặt đưới 
đáy bát. Làm nguội dung dịch xuống 20”. Lọc hút tỉnh thể, rửa 
với 30~-40„/ nước cất và phơi khô trên giấy da cừu, sau đó cho 
vào lọ có nút nhám. Thu được 150g. Nước cái sau khi cô có thể 
cho thêm gần 50g thành phẩm hạng f.k.p.£ hay £.È nữa.. ' 

2. Hòa tan trên nỏi cách thủy 100g CuCl;.2H¿O (.È) trọng 
lượng nước càng ít càng tốt, lọc và vừa khuấy vừa thêm vào nước 
lọc một dung dịch bão hòa đã lọc chứa 63g NH„CI (.&). đem cô 
dung dịch cho đến xuất hiện váng tỉnh thể rồi để nguội; lọc hút 
tỉnh thể tách ra và phơi khô trên giấy lọc ở nhiệt độ phòng. 


'* Không thêm axit clohydtic thì thành phẩm thu được có màu nâu nhạt. 
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ĐÔNG (II) AXRTÁT 
Cupettmi dceftlcumi Copper dcctdte Kipfer acctdf 
Cu(ChzCOO);.HzO TLPT 199.64 

Tính chất - 

Cu(Ch;COO);.H;O là những tính thể đơn ta màu lục phà lam sẵm 
hay là chất bột tỉnh thể nhỏ có t.Ì. riêng I 882. tan trong nước và rượu. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Cu(ChaCOO);.HO khác nhau (Theo TCQG 5852-51) là (%): 


Tụp chất tbpt  tầ. 
Chất không tan trong nước 0,02 0,05 
Clorua (C)) ; : .. 0,003 90,005 
Sunfat (SO,) | 0,01 0,03 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,1 0,3 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 


Chì (Ph) 0,002 0,005 

Điều chế | 

Muốn điều chế thành phẩm hạng f.È.p/ nước nóng, và vừa 
khuấy mạnh vừa lọc chất lỏng trực tiếp vào dung địch nóng (66) 
chứa 57g Naz;CO,.10H;O (/.k) trong 240m/ nước. Để kết tủa lắng 
xuống, lọc hút và rửa gạn từ 10—15 lần với nước nóng (mỗi lần 
300m) để loại hết SO¿”. 

Trộn kết tủa trong 300z/ nước, thêm 2z NH,OH (t1. riêng 
0,91), gạn bỏ chất lỏng và lại rửa ba lần với NH;OH và ba lần 
với nước tỉnh khiết. 

Rót vào bát 180m7 nước, đun nóng đến 60”, thêm 22g CH;COOH 
kết tinh được (.k) và từ từ thêm vào đó kết tủa CuCO; đã rửa sạch. 

Lọc hút để bỏ kết tủa không tan, còn nước lọc đem cô (rong 
tủ hút) cho đến khi còn lại 1⁄3 thể tích rêi để nguội. Lọc hút 
nhanh tinh thể, rửa với 2m nước và phơi khô ở nhiệt độ phòng. 

Cho thêm ðm:! CH;COOH 254 vào nước cái và đem cô, có thể 
thu được một lượng sản phẩm nữa. 

Thu được 32—-35ø. 
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ĐỒNG (!) BROMGA 


Cuprumm brormnatum Cuprous bronuide Kupferbromur 
Cuprtơn monobromatum 
CuBr TLPT 143,46 
Tính chất 


CuBr là những tỉnh thể hình tứ điện không màu trong suốt, có 
t.Ì. riêng 4,72, nóng chảy ở 480° thành chất lỏng, sôi ở gần 1000°. 
Rất ít tan trong nước (T7 = 5,3.109 ở 25°); bị oxy hóa nhanh khi 
làm ẩm ướt, đặc biệt ngoài ánh sáng. Giống như CuCl, đồng (1) 
bromua tan trong NH,OH và axit clohydrie đặc tạo thành phức 
chất. 

Tiêu chuẩn thuấc thử thị trường 


Theo ĐKKT BĐD 86-47, thành phẩm t.È.p.† và tk phải chứa 
ít nhất 99% CuBr. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuBr khác nhau là (%): 


Tạp chất t.k.p.f t.b. 

Chất không tan trong axitclohydric 0,01 0,05 

Sắt (Fe) 0,003 0,02 

Chất không kết tủa với H;S 01 0,3 

Asen (As) 0,001 không thử 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng t.È,p.t người ta làm như sau: 
CuSOx¿ + 5KBr + Cu = 2K[CuBr;] + K;zSO, 
R[CuBr;] = KBr + CuBr 
Thêm dung dịch 160g KBr (.k) trong 400m nước và 430g bột 
đồng (xem điều chế) vào dung dịch 175g CuSO,.5H;O (.#) trong 
200m nước. Đun nóng hỗn hợp trên nổi cách thủy cho đến khi 
dung dịch có màu lục nhạt. Dung dịch thu được chứa phức chất 
K[CuBr;] lọc vào chai có 10/ nước. Lọc bút bột CuBr trắng tách 
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ra rửa với dung dịch axit bromhydric 1% để loại hết SOA2 sau đó 
rửa với rượu và sấy khô ở 105-110° đông thời trộn đều. Thu 
được 140g (72%). 


ĐỒNG (II) BROMUA 


Cuprum bibromatum Cupric bromide Kupferbromid 
CuBr; TLPT 223,37 
Tính chất 


CuBr; khan là những tỉnh thể đen chảy rữa ngoài không khí. 
Nóng chảy gần 490” cho thoát ra brom và biến thành hỗn hợp 
CuBr và CuBr;. 


Bảng 133 — Độ tan CuBr; trong nước 


Khi đun sôi, đung địch nước CuBr; bị phân hủy một phần. 

Tan trong nước (cho dung địch màu xanh ngọc bính), axeton và 
pyridin. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BĐD 85-48 không tiêu chuẩn hóa, hàm lượng 
CuBr; mà chỉ ghi nó trên nhãn gói hàng. Lượng tạp chất tối đa 
cho phép: 0,02% sunfat (SO¿) và 0,05% sắt. 

Ngoài ra, phải thử độ tan thành phẩm trong nước đã axit hóa. 

Hòa tan 10g thành phẩm trong 100ml nước chứa 1ml HCI (t1. 
riêng 1,12). Thành phẩm phải hoàn toàn tan hết trong dung dịch. 

Điều chế 


1. Hòa tan CuO Œ.È) trong axit bromhydric (¿.&) cho đến bão 


hiig:#flaulun Hẹn li ig 


hòa lọc dung dịch và đun trên nồi cách thủy đến gần bão hòa, 
Để dung dịch vào bình hút ấm trên H;SO¿ trong vài ngày, nó sẽ 
gần như hoàn toàn hóa rắn (để làm khô nhanh, hằng ngày 
người ta tán nhỏ khối rắn đó). ` có thể cô dung dịch đến gần 
khô trong chân không. 

2. Trộn 100g bột đồng (xem điều chế) tạp chất nước và vừa 
thường xuyên khuấy vừa rót vào từ từ 275g brom (/.È) cho đến 
khi trên đáy bình phản ứng chí còn lại lượng Cu không đáng kể. 
Khi dung dịch màu thẫm của CuBr; đã nguội, người ta lọc qua 
bông và cô, tốt hơn cả là trong chân không. Lọc hút nhanh tỉnh 
thể và chuyển vào lọ có nút nhám. 

Nếu dùng brom kỹ thuật làm chất ban đầu thì trước khi cô phải 
đun sôi dung dịch CuBrs với than củi để loại tạp chất hữu cơ. 


ĐÔNG CACBONAT BAZƠ 
Cuprum oxydatum Cupric hyđ roxycorbondie Basisches - 
Carbonicum Cujpricarbonat 
CuCOa.Cu(OH); ` TLPT 22111 


Tính chất 

CuCO¿.Cu(OB); là chất bột dạng hạt mịn vô định hình, có 
màu lục sáng. T.l. riêng 3,36-4,03, khi đun nóng đến 150” không 
bị biến đổi, ở 200° phân hủy và hóa đen chuyển thành CuO. 
Không tan trong nước, tan trong axit tạo thành muối đồng tương 
ứng, và cũng tan trong dung dịch nước xyanua, muối amoni và 
cacbonat của kim loại kiểm tạo thành phức chất của đồng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 125-48, các thành phẩm ¿.È.p.£ và /.k phải 
chứa ít nhất 95% CuCOz.Cu(OH):. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuCO;.Cu(OH); khác nhau là (%): ` 


f? Thành phần của công thức này chỉ là gần đúng. 
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Tạp chất t.h.p† th, 


Chất không tan trong axit Hư yên :-:0,08 0,05 
Clorua (C]) 0,005 '0,01 
Sunfat (SƠ¿) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) D 0,05 0,1 

Nitơ tổng cộng (qui ra Ñ) 0,005 0,01 


Chất không kết tủa với H;S 0,5: 
Điều chế „ 
2CuSO + 4NaHCO¿ = CuCos.Cu(OH); + 2Na;SO¿ + 3CO; + HO 
Trộn đều 125g (0,5mol) CuSO,5H;O khô nghiên nhỏ và 95g 
(1,13moi) NaHCO; khô, nghiên nhỏ trong cối sứ. Vừa khuấy nhanh 
vừa thêm từng lượng nhỏ hồn hợp thu được vào 1 nước sôi đựng 
trong cốc dung tích 2/. Khi gủi bọt mạnh do khí cacbonic thoát ra. 
Đợi khi bề mặt của nước hết bọt mới cho tiếp hỗn hợp vào. Khi cho 
hết hồn hợp thì đun sôi 10--15p#. Huyền phù đồng cacbonat bazơ 
thu được lắng xuống đáy. Để yên, sau đó rửa gạn nó cho đến khi 
không còn ion SO¿”” và lọc hút. Đầu tiên làm khô sản phẩm giữa 
hai tờ giấy lọc, sau đó sấy ở 80—100°. Thu được 48—50g. 


ĐỒNG (1) CLORGA 


Cuprum chloratum Cufrous chioride ` Kupferchlorur 
Cuprum monochloratum . ¬. 
CuỚ] TLPT 99,00 


Tính chất 

CuC]l là những tỉnh thể tứ diện, trắng, có t.]. riêng 3,53-3,68, 
dễ bị biến nhanh thành màu lục khi để ngoài không khí do tạo 
thành muối bazơ. 

T chảy 425”, T sôi 1000°. Tan rất ít trong nước; tan trong 
NH,OH, trong axit clohydric đặc nóng và trong dung dịch clorua 
kim loại kiểm (KCI, NaCl). 

Khi pha loãng các dung dịch đó, CuCl lại kết tủa. 
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Bảng 134 — Độ tan CuCÌ trong axit cÌohydric ở 20 


ø trong ø trong 100m | g trong 100m ø trong 
100m dung dung dịch dung dịch HCI | 100ri dung 
dịch HC} CuCl dịch CuCl 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4164-48, thành phẩm hạng ứ.k.p.t phải chứa ít 
nhất 95% CuCL, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 90%. 
Bảng 135 — Độ tưn CuỚl trong các dung dịch NaCl ở 20° 


ø trong ø trong 100m | g trong 100m! ø trong 
100mi dung dung dịch dung dịch 100zzi dung 
dịch NaCIl CuCl NaCl] - địch CuCl 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuCl khác nhau là (%): 


Tạp chất th.p.† tb. 
Chất không tan trong axit 0,01 0,03 
Sunfat (SOu) 0,2 0,4 
Kim loại kiểm và kiểm thổ 0,15 0,3 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 
Asen (As) 0,001 0,005 


Điều chế 
1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.f, người ta làm như sau: 
_CuSO¿ + 2NaCI + Cu = 2CuCl + NaaSO, 
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Hòa tan 240g CuSo¿.ðH;O (/.È) và 480g NaCIl (t.k) trong 2! nước 
ở 70” vào treo trong dung dịch một bao vải ga chứa 240g đồng vừa 
mới kết tủa `. Sau 10ph chất lỏng mất màu; khi đó lọc nhanh dung 
dịch vào chai thủy tỉnh chứa 5! nước và 20m axit clohydric (.È.p.t, 
t.l. riêng 1,19). Khi nước lọc tiếp xúc với nước, lập tức tạo thành kết 
tủa trắng CuCl. Sau khi để yên hai giờ gạn bỏ chất lỏng và lọc hút 
nhanh kết tủa CuCl trên phễu lọc vải. 

Trộn đều kết tủa đã lọc hút với 40m axit clohydric 2% (.È) 
trên phễu và lại lọc hút, rửa lại như vậy cho đến khi hoàn toàn 
loại hết SO¿?”. Sau đó rửa kết tủa vài lần với rượu, trải kết tủa 
thành lớp máng trong bát sứ và sấy khô ở 100”, thường xuyên 
trộn đều (rong tủ hút). Thu được 90—95g (94~97%). 

3. 2CuSO¿ + 2NaCl1 + Na;SO; + HO = 2CuCl + 2Na;SO¿ 

+ H;SO/¿ 

Đun nóng dung dịch 250g CuSOx.5H¿O (¿.È) và 125g NaCl (.È) 
trong 900m nước, lọc và thêm nước lọc dung dịch đã lọc chứa 
240g Na;SOs trong 530m nước. Đun nóng cho đến khi dung dịch 
có màu lam sáng. Xử lý kết tủa CuCl vừa tách ra như đã trình 
bày trong phương pháp 7ï. 

3. Thành phẩm CuCl bị xanh (chứa các muối bazơ của Cu”) 
sẽ trắng ra khi rửa bằng dung dịch HCI 0,2N. 

Đông clorua với độ tỉnh khiết cao (dùng để nuôi các tỉnh thể 
quang học) được điều chế như sau: 

Từ đồng kim loại, HNO; và HCI (tất cả các chất đều tình khiết 
đặc biệt), người ta điều chế CuClạ, như ở điểm 7 phần “Đông (11) 
clorua”. Cho SQ; (trong tủ hú) điều chế bằng cách thông thường (từ 
Na¿CQ;  HCI) đi qua dung địch đó. Lọc hút kết tủa CuCl trên phễu 
Busne, rửa bằng HCI (tinh khiết đặc biệt) 2%, sau đó bằng rượu 
etylic, rồi ép khô ở 40—50° giữa các tờ giấy da dê. Cho thành phẩm 


') Có thể cho vào dung dịch những vòng xoắn ốc đồng điện phân, ví dụ dây 
chuông, thể nào cho tât cả dây đồng ngập nước trong nó, tuy nhiên. trong 
trường hợp này, sự khử diễn ra trong vài giờ. 
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khô vào ampun thủy tỉnh, rồi cho thăng hoa hai lần ở 600” trong 
chân không (5.10? —1,10 ” mưmHg). 

CuCl thu được dưới dạng các tính thể trong suốt, hoàn toàn 
không màu. Hiệu suất 94--97%, 


ĐỒNG (II) CLORUA ˆ 


Cuprum bichtordtum Copperchloride Kupferchiortd 
Cupric chortde 
CuCl;.2H¿O : TLPT 170,49 


Tính chất 

CuClạ.2H;O là những tình thể lăng trụ màu lục, thuộc hệ 
hình thoi. T.I. riêng 2,50. chảy rữa ngoài không khí Dã tan 
trong nước alcol metylic (12% ở 20°) và alcol etylic (26,3% ở 20°). 
Tan trong ête vá alcol propylic và tan một ít trong aleol amylic. 

Dung dịch nước CuCl¿ bão hòa sôi ở 159°. CuCl; khan là khối 
nâu vàng, hút ẩm, có t.l. riêng 3,054 


Bảng 136 — Độ fan CuClÌ; trong nước 


0 41,4 55 46,5 73 49,6 
1z 43,1 68 47,9 91 51,0 
đl,5 44,7 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4167-48, thành phẩm ¿£.È.p.£ phải chứa ít nhất 


99% CuCl1›.2H;O. 
Bảng 137 - Tỷ trọng các dung dịch nước CuCủ¿ 


CuGl, 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuC];.2HạO khác nhau là (%): š 


Tạp chất tbjpt tb. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,02 
Sunfat (SOA) ' 0,005 0,02 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (đưới dạng sunfat) 0,05 0,2 
Sắt (Fe) 0,003 0,005 
Asen (As) 0,002 0,005 
Điều chế 

1. đu + 2HNO; + 6HCI = 3CuC]; + 2NO + 4H;O 


Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È.p.¿ người ta làm như sau: 

Đổ vào bát sứ 185w nước, 140;n axit clohydrie (.È, t.. riêng 
1,19) và 43m/ HNO; Œ.*, tl. riêng 1,4), rồi cho vào hỗn hợp thu 
được 50g dây đồng cắt thành từng đoạn ngắn. Đầu tiên phần ứng 
xảy ra mạnh, sau đó yếu đi, gần cuối phản ứng phải đun nóng. 

Lọc dụng dịch và sau khi cho bay hởi còn 1⁄3 thể tích thì để 
nguội. Lọc hút tinh thể, hòa tan trong nước, lại đem bay hơi 
dung dịch cho đến xuất hiện váng tỉnh thể mỏng và để nguội. 
Lọc hút tinh thể CuCl;.2HaO rửa với rượu, sau khi trải lớp mảng 
trên kính, sấy khô ở 30°, thỉnh thoảng trộn đều. 

Khi tỉnh thể màu lục chuyển thành lam lục nhạt, thì tăng 
nhiệt độ lên 50”. Cần phải chú ý quá trình sấy khô. Nung lâu có 
thể nâu hóa thành phẩm. 

2. Muốn điều chế CuCl;ạ khan thì nung nóng dihydrat 
(CuCl›.2H›©) trong dòng hydro clorua khô ở 140~150°. 

Chuyển khối thu được vào bình hút ẩm có H;SO¿ và NaOH để 
khử hydro clorua bị hấp thụ. 

3. Để điều chế CuCl; khan có thể dùng phương pháp chưng 
cất hỗn hợp đẳng phí rượu nước. 

Cho vào bình Uyêcxơ 17g CuCl;.2H;O , thêm 120m rượu 
etylic tuyệt đối, rồi chưng đi 110m. Phần còn lại đem làm khô 
sẽ thu được CuC]; là 99.9%, 
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Thay rượu tuyệt đối có thể dùng hỗn hợp rượu 95% với 
dieloetan, benzen, toluen hoặc xylen. 

4. Có thể điêu chế đồng clorua khan không lẫn các muôi bazơ 
bằng cách cho hydro clorua (rong £ủ hú đi qua hoặc thêm 
axetyl clorua CHạCOCI vào dung dịch đồng axetat trong axit 
axetic khan. 

Hiệu suất 97%. 


ĐÔNG (II) HYDROXYT 


Cuprum hydroxydatum  Cupric hydroxide  Kupferhydroxyd 
Cu(OH)› TLPT 97,56 
Tính chất 


Cu(OH›), là những tỉnh thể hình phiến hoặc hính kim màu 
lam tươi. Có tài liệu nói rằng thành phẩm tinh thể bên cho đến 
100°. Ở 70-90°, kết tủa Cu(OH); thẩm lại vì phân hủy thành 
CuO và HạO. Cu(OH); là bazơ yếu Ñz = 7.9.10'`' ở 2ð”). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT 3315-52, thành phẩm £.&.p.f phải chứa ít nhất 
98% Cu(OH)s;, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 97%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Cu(OH); khác nhau là (#): 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,05 0,2 
Sunfat (SOa) 0,005 0,1 
Sắt (Fe) 0,005 0,04 
Chất không kết tủa với H;ạ8 (dưới 0,3 0,6 
đạng sunfat) 

Nitơ tổng cộng (N). 0,002 0,005 


Điều chế 

1. Muốn điều chế bột nhão Cu(OHl);, người ta hòa tan 100g 
CuSo..BH;O trong 1,5! nước, rồi lọc. Thêm vào nước lọc 2m 
glyxerin và kết tủa Cu(OH); bằng dung dịch đã lọc chứa 34-36g 
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NaOH trong 2! nước. Thêm NaOH cho đến khi màu lục xám ban 
đầu kết tủa chuyển thành màu lam tươi, 

Để yên kết tủa rồi gạn lấy chất lỏng càng nhanh càng tốt, và 
lại rót nước cất lạnh chứa 1m glyxerin vào đến ngập kết tủa. 
Sau khi để yên lại tiếp tục rửa gạn kết tủa (cứ mỗi lần thêm 1mi 
EÌyxerin vào nước rửa) cho đến khi chất lỏng đổ đi không bị đục. 
khi thêm BaCl; vào (không còn SO/,?). 

Kết tủa đem lọc hút và rửa trên phêu lọc cho đến khi mẫu thứ 
hòa tan trong axit clohydrie không có phản ứng của SO,? trong 
vòng 3-ðph (cũng thêm glyxerin vào nước rửa như trước). Sau khi 
rửa sạch hết SO,” và để yên cho chất lông chảy xuống hết thì 
nghiên lẫn chất bột nhão đặc còn lại với 2m! glyxerin trong bát sứ, 
rồi giữ nguyên như vậy. Lượng bột nhão thu được là 120ø. 

Cho glyxerin vào là để ngăn Cu(OH); khỏi mất nước. Nó 
không có hại trong những ứng dụng thông thường của thành 
phẩm (để tách các protein). Còn nếu cần dùng thành phẩm 
không có glyxerin thì cũng dễ đàng loại nó ra bằng cách rửa bột 
nhão hai lần với nước cất. 

3. Muốn điều chế Cu(OH); tỉnh thể (.*.p.£) thì vừa khuấy vừa 
thêm từ từ dung dịch 330-350g NaOH (Œ.#) trong 1,4 nước vào 1 
dụng dịch đang sôi chứa 290-5300g Cu(NO;);.3H;O (¿.È). đem cô hồn 
hợp cho đến khi chỉ còn lại 50—60/zử. Kết tủa gồm có NaNGOx và các 
tính thể nhỏ muối bazơ của đồng nitrat màu lục sáng. 

Rửa gạn kết tủa bằng nước (khoảng 3,57) cho đến khi nước 
rửa mất màu. Sau đó trộn kết tủa trong vòng ƒ giờ với 550ml 
dung dịch NaOH 10% (.&) rồi pha loãng với 2! nước và để yên 
trong một đêm. 

Sang ngày sau đổ dung dịch đi, còn kết tủa rửa gạn với thể 
tích nước gấp 10 lần cho đến khi loại hết NO¿ (khoảng 20/ 
nước). Lọc hút kết tủa và sấy khô ở 50° cho đến khi thu được 
khối xốp. Thu được 112-120g (75-85%). 
°—=—__---..-..... 
°! Có thể cô nước cái cùng với nước rửa cho đến khi còn lại 25 - 30mi. Từ đó còn 

thu được một phần tinh thể nữa còn phụ thêm vào phần điều chế thứ nhất. 
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ĐỒNG (0) IODUA 


Cuprum Jodatum Cuprous jorlide Kupferjodur 
Cul TUPFT 190,45 
Tính chất 


Là chất bột tính thể trắng (hệ lập phương) có t.Ì. riêng 5,3~ 
5,6. Hấp thụ nước rất chắc. Hấu như không tan trong nước; 7` = 
1,110 12 ở 25°, tan trong HạSO; đặc cho màu tím. Cũng tan cả 
trong NHẠOH, axit clohydric, và dung dịch KƠN. Khi nung nóng 
từ từ, nó hóa thành màu đỏ sẫm, nâu và cuối cùng là đen. Sau 
khi nguội lại có màu ban đầu. T chảy 602”, T sôi 770°. Dưới tác 
dụng của ánh sáng nó bị phân hủy cho lot thoát ra. 

Tiêu chuấn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 3007-51, thành phẩm ứ.Èk phải chứa ít nhất 
99% Cu]. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Cul kh khiết như sau (%): 


Chất tan trong axit clohydrie 0,05 
Sắt (Fe) 0,01 
im loại kiểm và thổ kiểm (dưới dạng sunfat) 0,3 


Điều chế 

Tất cả các công việc điều chế Cul phải tiến hành trong ánh 
sáng nhân tạo chứ không được dùng ánh sáng ban ngày, vì 
thành phẩm nhạy với ánh sáng mặt trời. Phương pháp dưới đây 
cho thành phẩm hạng tinh khiết: 

2CuSO; + 2KI + SO¿; + 2H;O = 2Cul + K;Š5O¿ + 2H;SO¿ 

Bão hòa dung dịch 132g CuSO,.5H:O (.È) trong 300m nước 
bằng khí sunfurơ, thêm từng ít một, đồng thời khuấy đều 87g KĨ 
1z.) đưới dạng dung dịch 50%. Đầu tiên dung dịch và kết tủa có 
tàu nâu, những khi cho thêm SO¿ vào dung dịch mất màu và kết 
ta có màu trắng. Lọc hút kết tủa Cul, rửa để loại hết suniat. 
trước rửa không bị đục thêm HCI và BaCl;). Sấy khô kết tủa đã 
rưa trong bình hút ẩm chứa CaCl¿ bay trong bát sứ ở nhiệt độ 
không qua 150°. Trong khi sấy phải khuấy. Hiệu suất 98%. 
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ĐỒNG (II) NITRAT 


Cuprum ni†ricum Coppcr nitrdte RKupfernitrat 
Cu(NO;),.3HzO TLUPT 241,60 
Tính chất 


Cu(NOa):.3HaO là những tỉnh thể hình thoi màu chàm sâm, 
có t.]. riêng 2,05, rất dễ tan trong nước và rượu. Tan trong 
NHẠOH đặc cho màu chàm đậm. T chảy 114,5". 


Bang 138 - Độ ¿an Cu(NÓ); trong nước 


—EE— Cu0NO;); % Cu0NO¿); ở 


64,2 
67,5 


Bảng 139 ~ 7ý trọng các dung dịch nước Cuf(NÓ;); 


Khi dun nóng mạnh nó bị phân hủy, đầu tiên cho muối bazơ 
+CuO/3N:O; Cu(NO;);. BỊ chảy rửa ngoài không khí ấm. Giấy 
tâm dụng dịch rượu Cu(NO;); khi sấy khô sẽ tự bốc cháy. 


“Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TỐQG 4163-48, thành phẩm /.È.p./ phải chứa ít nhật 
99.5% Các NO:):.3H2O, còn thành phẩm /.È.p.£ và 0š ít nhất 99⁄2. 

lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phầm 
Cứ NÓ,¡š.31ÓO khác nhau là (%}: 
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Tạp chất t.hh thpt tk 


Chất không tan trong nước 0002 0/005 0,01 
Clorua (C]) . : 0,001 0,002 0,005 
Sunfat (SƠ¿) 0005 0,01 0,05 
Sắt (Fe) 0,001 0005 0,02 


Muối kim loại không kết tủa với HS 0,05 0,1 0,2 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.f thì rót vào bát sứ để 
trong tú hút 220/n/ nước, 290mi HNO¿ (tÌ. riêng 1,4) và thêm 55g 
dây đông (mỗi lần 10g). Khi phản ứng mạnh kết thúc, đưn nóng 
dung dịch ở 60° cho đến khi các khí nitơ oxyt màu nâu ngưng thoát 
ra, rót thêm vào 110m! nước, khuấy lọc và cô nước lọc ở 6070” cho 
đến t.Ì. riêng 1,79-1,8. để nguội dung dịch, nhanh chóng lọc hút 
tỉnh thể và rửa sơ với một ít nước. Thành phẩm rất hút ẩm nên 
phải chuyển nhanh vào lọ có nút nhám. Nước cái khi đem cô còn 
cho thêm một lượng thành phẩm đáng kể nữa. 

Thu được 150—170g. 


ĐỒNG (1) OXYT 


Cuprum oxydulatum Cuproius oxide Kupferoxydul 
CuzO TLPT 143,08 
Tính chất 


Cu¿O là chất bột tỉnh thể có màu đó son có t.]. riêng 6,11. 
Không tan trong nước, tan trong NH,OH. Axit clohydric không 
có không khí biến nó thành bột tình thể trắng CuCl. Nóng chảy 
trên 1235°. Thành phẩm thu được đôi khi có dạng vô định hình 
và có màu vàng hay màu da cam. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 2166-55, thành phẩm ứ.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 9ã% CuzO, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 90%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng Cu¿Ø khác 
nhau là (%): 
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Tạp chất t.h.p.f t.b. 


Asen (As) 0,002 0,002 
Sắt (Fe) 0,01 0,05 
Chất không kết tủa với H;S 0,5 1,0 
Sunfat (SO¿) 0,02 0,02 


Điều chế 

Hai phương pháp đầu dùng để điều chế thành phẩm hạng 
t.b.p.t: 

1. Chuẩn bị hóa chất: dung dịch CuSO, bão hòa ở 45-50° 
(dung dịch A); dung dịch NaOH 50% (dưng địch B); dụng dịch 
đường không nghịch chuyển bão hòa gồm 200g đường trong 
100m nước nóng (80—90”) (dung dịch C). 

Dung dịch đường nghịch chuyển điều chế bằng cách hòa tan 
100g đường mía trong 500zzi nước axit hóa bằng 10g H;ạSO; đun 
nóng đến 80° (dung dịch D). Để yên dung dịch trong một đêm ở 
50-60”; sáng hôm sau sác định thể tích của nó và hàm lượng 
đường nghịch chuyển. 

Cho vào bát sứ, dung tích 1-27, 110mi dung dịch Cởa và 
152ml dung dịch B, khuấy mạnh và thêm 360 dung dịch A, 
chia làm ba lần. Sau mỗi lần thêm dung địch CuSO¿ lại sấy chất 
lỏng để làm tan hết kết túa Cu(ƠH); tạo thành. Sau đó đun nóng R 
dân dần đến 70-75°, thêm vào một lượng dung dịch Ð tương ứng 
với 13,2g đường nghịch chuyển. Sau 20-30ph lại thêm vào bát 
những lượng dung dịch Ö và Á như vậy, đun nóng đến 70-75”, 
rót thêm vào một thể tích dung dịch Ø như trước và lại tiếp tục 
công việc theo thứ tự như thế cho đến khi đầy bát. Sau 40ph đổ 
nước cái đi, trộn nhanh kết tủa CuzO với lượng H;SO¿ 0,1%, sau 
đó lọc hút kết tủa và phơi khô ở nhiệt độ phòng. 

2. Hòa tan 120g NaOH (¿.È) trong 480m nước nóng (50-709); 
sau khi để yên, lọc dung dịch qua giấy lọc kép và để yên trong 
- một ngày đêm. Nếu trong thời gian đó dung dịch vấn đục thì cần 
phải lọc một lần nữa. Hòa tan 190g CuSO;.5HạO (.k) trong 
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1100z/ nước ấm và thêm vào dung dịch chứa 48g'” glueoza trong 
32g nước. Vừa lọc hôn hợp vừa theo dôi để cho nước lọc hoàn 
toàn trong suốt. 

Vừa khuấy vừa đổ nhanh dung dịch NaOH có nhiệt độ phòng 
vào nước lọc có nhiệt độ 32-35” (việc tuân theo chính xác qui 
định nhiệt độ có ảnh hưởng thực tế đến chất lượng thành 
phẩm). Sau một giờ CuzO kết tủa hết và dung dịch mất màu. 
Rửa gạn kết tủa với nước, lọc hút, rồi rửa với nước nóng loại bỏ 
hết So¿” và sấy khô ở nhiệt độ phòng hay tốt hơn ở 40-759. 

Thành phẩm có màu đỏ son và rất tỉnh khiết. 

3. Nung nóng hồn hợp gồm 10 phần bột Cu và 12,5 phần CuO 
theo trọng lượng trong bát sứ để trong lò chân không khoảng 5 
giờ ở 1000”. Sau khi nguội, tán nhỏ thành phẩm và đun nóng 
lần thứ hai. 


ĐỒNG (II) OXYT 


Cuprum oxydatum Copper oxide Kupferoxxd 
Cupric oxtde 
CuO TLPT 79,54 
Tính chất 


CuO là chất bột đen hơi nâu có t.Ì. riêng 6,32-6,43 hay là 
những cục đen nhỏ cứng được điều chế theo phương pháp 1 và 4. 
Trên 8002 phân húy thành Cu¿O và O. Nóng chảy ở 1148° dưới 
áp suất. Tan một ít trong NHẠOH; hầu như không tan trong 
nước (2,3.10ˆ2%). 

Thành phẩm điều chế ở nhiệt độ thấp dễ tan trong axit 
loãng: CuO nung đỏ mạnh tan chậm ngay cả trong axit đặc 
nóng. Khi đốt nóng trong đòng hydro, cacbon oxyt hay trong hơi 
của một số chất hữu cơ, CuO đề bị khử thành đồng kim loại. 


£? Có thể lấy 80g sirô glucoza 60% là sản phẩm thải của nhà máy. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuO khác nhau (Theo TCQG 4468-48 hay 449-48) là (%): 


Bột đồng oxyt. Đồng oxy! cục 


Tạp chất t.b.p.í t.Ằ. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,02 — 
Chất tan trong nước 0,1 0,05 
Clorua (CC 0,003 0,003 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO¿) 0,05 0,05 
Chất không kết tủa với Hạ5 0,25 0,25 
Nitơ (N) 0,002 0,002 
Hợp chất cacbon (Ở) 0,02 0,02 


Phải thử xem trong bột đồng oxyt có kiểm tự do hay không. 

Điều chế 

Người ta điều chế thành phẩm hạng ứ.k.p.£ bằng các phương 
pháp nêu ra dưới đây: 

1: CuSO, + NaOH = CuO + NazSOx + H;O 

Rót dung dịch nóng chứa 100g CuSO„.5H:O (/.È) trong 4001 
nước vào dung dịch nóng (80-90”) đã lọc, chứa 34,5g NaOH (.È) 
trong 600zn! nước (không được làm ngược lại). Ðun nóng hỗn hợp 
ở 90° trong 10—15ph, rửa gạn nhanh kết tủa hai lần, chuyển nó 
sang lọc vải và cho chất lỏng xuống càng hoàn toàn càng tốt. 
Sau đó lại rửa kết tỉnh trong bình hay lọ và rửa gạn cho đến 
loại hết SO¿? (mẫu thử nước rửa không bị BaCl; làm đục trong 
vòng 2 giờ). 

Gạn lấy kết tủa, thêm vào 40m! NHẠOH ứŒ.*, t.Ì riêng 0,91) 
và để yên 15-2 giờ, thỉnh thoảng có lắc. Pha loãng huyền phù 
với nước, gạn rửa với NHẠOH và rồi thử với nước từ năm đến 
sáu lần để lạo¡ hết SO,? khỏi kết tủa (mẫu thử kết tủa hòa tan 
trong axit clohydric khi thêm BaClạ không có kết tủa tách ra, 
ngay khi để cả ngày đêm). 
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Động oxyt rửa xong đem lọc hút, sấy khô ở 200-300° và nghiền 
nhỏ. 

Hiệu suất 90—95%. 

3... CuSO, + 2NH,OH = Cu(OHl; + (NH,);SO, 

Cu(OH); = CuO + HạO 

Hòa tan 100g CuSO,. 5H;O trong 800mn/ nước rồi lọc và thêm 
vào 60—65m/ NHẠOH (t.]. riêng 0,91) cho đến khi kết tủa có màu 
lam tươi. Rửa Cu(OH); kết tủa theo phương pháp 7, đầu tiên với 
nước, sau với NH,OH. Rửa với nước càng cẩn thận càng tốt vì 
(NH.);5O, ở trong dung dịch làm tan mạnh độ tan Cu(OH)¿. 
chuyển Cu(OH); đã rửa sang cái lọc vải để cho chất lỏng chảy 
xuống hết, đổ kết tủa vào bát sứ và đun nóng ở 200° để chuyển 
thành CuO. 

3. CuSO¿ + 2NaOH = CuO + NaaSO¿ + HạO 

Hòa tan 500g CuSO,.5HạO kỹ thuật trong 2? nước, thêm 
2,5mi H:O:, đun nóng, thêm 5ø CuO và đun sôi, khi đó tạp chất 
sắt tách ra dưới dạng Fe(OH);. Lọc hỗn hợp, thêm vào nước lọc 
nóng một dung dịch chứa 180g NaOH trong 900m nước đã để 
lắng trong và đun nóng 80-90° trong vòng 20-25pb. Kết tủa 
tách ra có màu nâu đen và lắng xuống khá nhanh. 

Đổ chất lỏng di, rồi rửa gạn kết tủa để loại hết sunfat và 
kiểm trong nước rửa, lọc hút và nung ở 300°. 

4. Để tránh rửa lâu CuO hạt, người tà trát khối nửa lỏng nửa 
đặc, điều chế theo phương pháp 7, 2 hay ở trên lá đồng uốn cong 
và sấy khô ở 100—150°. CuO hạt thụ được đem nung đỏ trên đĩa 
bằng đất sét trong lò điện ở 920_950° trong khoảng 2 giờ (cần 
phải tuân theo chính xác khoảng nhiệt độ đả chỉ). 

ð. Để tránh rửa lâu CuO cần phải điểu chế thành phẩm từ 
CuSO,. 5H;O và NaOH như sau: kết tủa dung dịch đã đun nóng 
đến 60-70° chứa 50g CuSo,.5H,O trong 200m nước với NH„OH 
lấy dư một ít. Chuyển kết tủa sang lọc vải và để yên trong một 
ngày đêm. Hôm sau, cho kết tủa đang còn ẩm vào lò mufơ nung 
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nóng càng nhanh càng tốt đến 800-900” và giữ ở nhiệt độ này 
2-3 giờ. Tạp chất SO,” trong thành phẩm không quá 0,02%. 

6. Thêm 25n! H;SO¿ 10% và 100g sắt tấm cắt nhồ tỉnh khiết hay 
150g kẽm hạt vào dung dịch nóng chứa 400g CuSO,.5H;O trong 2 
nước. Luôn luôn khuấy hỗn hợp. Khi Cu hoàn toàn tách ra, đổ dung 
dịch đi, rửa gạn kết tủa hai lần với H;SO¿ 10% nóng để hòa tan Fe 
(hay Zn). Sau khi tách sắt xong, lọc hút kết. tủa và rửa với nước cất 
nóng. Chú ý để cho bề mặt đồng luôn luôn ngập trong nước. 

Khi nước rửa không còn ion SO¿” nữa, thì nung đồ bột đồng 
đang còn ẩm 2-3 giờ ở 700-800” trong bát sứ đặt trong lò điện, 
thỉnh thoảng lại trộn. Khi đã nguội, đem nghiền những hạt lớn, 
rây qua rây có lỗ lớn nhất là 1m và lại nung thêm một giờ. 
Nếu trước khí nugn đô bột đồng càng khô và thường xuyên trộn 
khi nung, thì hạt thu được càng nhỏ. Thu được 12ø CuO. 

7. Muốn điều chế CuO hoạt tính có bể mặt lớn và dễ tan 
trong axit thì sấy khô thành phẩm thu được theo phương pháp 
hay ở trong 6 giờ ở 110-120° và bảo quản trong lọ đậy kín. 


ĐÔNG (II) SUNFAT 


Cuprum sulfuiricum Coppcr suÏfalte Kupfersulfat 
Blue 0uữriol Kupffruttriol 
CuSO,.5H¿O TLPT 249,69 


CuSO¿ TLPT 159,61 
Tính chất 


CuSOa.5H¿O là những tỉnh thể tam tà màu chàm. T.Ì. riêng 
2,29. lên hoa một ít ngoài không khí. Trên 100° bắt đầu mất 
nước kết tính và chuyển lần lượt thành các hydrat màu lam 
CuSO,.4H:O, CuSO,.3H;O và CuSO,HạO; ở 2209 tạo thành 
CuSO¿ khan là chất bột trắng có t.]. riêng 3,606, rất háo nước và 
tạo thành các hydrat. Độ ấm còn lại của các không khí trên 
CuSO, khan ở 25” là 1,40mng HạO trên 1, 

Ở 653° bắt đầu phân hủy thành CuO và SO; và kết thúc ở 


hifa7iiailuir Endtsibld 


720°. CuSOx.5H;O tan trong và rượu loãng, không tan trong rượu 
nguyên chất. Các dung dịch nước có phản ứng axit yếu. Khi tan 
trong axit clohydric đặc hấp thụ nhiều nhiệt. 


Bảng 140 —- Độ tan CuSO¿ trong nước 


| 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4165-48, thành phẩm ¿.È.bh.h và £f.b.p.t phải chứa 
ít nhất 99% CuSOx.5H;O, còn thành phẩm ứ.È ít nhất 98%. 


" 141 - Tỷ trọng các dung dịch muối CuSO, 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CuSOx.5HaO là (%): 


Tạp chất thhịh thpt tk 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Clorua (CD 0,001 0,002 0,005 
Sắt (Fe) 0,001 0,01 0,03 


Muối các kim loại không kết tủa với 0,05 0,1 0,2 

H;S 

Điều chế. 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È.h.h người ta làm như 
sau: cho vào bát sứ, dung tích 1l, để trong tủ hút, 200g đồng 
điện phân, loại dây dẫn hay vỏ bào và thêm 125/n/ H;SO¿ 
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(Œ.k.p.t, t.Ì. riêng 1,84). Đun hỗn hợp đến 70-80” và thêm (từng 
lượng 4-5m) 40m! HNO¿ (:È.p.t, tÌ. riêng 1,4). (Cận thận đề 
phòng bến tung tóe)). nếu trong thời gian đó tỉnh thế 
Cu8Oa.5H:O bắt đầu tách ra thì phải thêm 80~-100mni nước. Khi 
phản ứng kết thúc, thì lấy đồng còn thừa đi rồi cô cho đến khi 
tạo thành lớp váng tinh thể rồi để nguội. Sang ngày sau lọc hút 
tinh thể xà rửa với một ít nước. Thêm vỏ bào đồng vào đồng còn 
lại sau phản ứng để được 200g, rồi thêm 110m H;SO,, 40mni 
HNQ;, và tiến hành chu trình mới. 

Hòa tan tỉnh thể thu được trong mỗi lần chế hóa vào nước 
nóng (600mm! đối với 400g CuSOx.5H;©O), lọc, cô nước lọc cho đến 
khi tạo thành váng tinh thể và để nguội. Cần phải kết tính lại 
ít ra từ hai đến ba lần mới thu được thành phẩm ứ.È.h.h. Nếu 
hàm lượng Fe dưới 0,0005%, và hàm lượng kim loại kiềm dưới 
0,02%, thì thành phẩm thuộc hạng “¿.È.p.f có bảo đảm”. 

%. Thường phải tỉnh chế đồng sunfat kỹ thuật vì ngay khi kết 
tỉnh lại nhiều lân cũng không thể tách được hết sắt, nên phải 
tinh chế bằng con đường hóa học. Theẹm 5zn! HạO; 3% và 10mni 
dung địch NaOH 20% vào dung dịch nóng chứa 200g 
CuSO,.5H:O trong 17 nước, đun sôi lọc cô cho đến xuất hiện 
váng tinh thể và để nguội. Kết tinh lại hai lần các tỉnh thể vừa 
tách ra. Thành phẩm thu được không còn Ee và chứa tối đa 
0,01% H;ạSO¿. Nung muối 24 giờ ở 105”, khi đó monohydrat 
CuSO¿. H;O tạo thành và giữ thành phẩm trong bình hút ẩm có 
H;§O, 13% cho đến trọng lượng không đối, muốn thế phải mất 
từ một đến hai ngày. Thành phẩm thu được tương ứng đúng 
công thức CuSOx.5H;O. Nó rất bền: tạo thành với nước một dung 
dịch hoàn toàn trong suốt và có thể dùng làm chất ban đầu để 
chuẩn độ. 

8. Muốn điều chế thành phẩm khan, người ta đun nóng đồng 
thời trộn đều những tinh thể nhỏ Cu8Ox.5HO trong bát trên 
bếp cách cát ở nhiệt độ không quá 220°. 

Nghiễền nhỏ bột trắng thu được trong cái cối nóng và cho vào 
lọ khô đậy kín. Nếu nung quá nóng thành phẩm có màu xám. 
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GIẤY CHÌ 

Tính chất 

Giấy chì đen lại khi có mặt hydro sunfat (do tạo thành chì 
sunfùa, Pb8), người ta dùng nó để tạo ra những vết Hạ8. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 2061-49, giấy chì phải có màu trắng hay 
hơi vàng cũng được. Giấy phải chuyển màu trong nước dihydro 
sunfua có nông độ 1: 1000 và 1: 10000. 

Điều chế 

Tầm giấy lọc với dung dịch 10% Pb(CH;zCOO); (tinh khiết) và 
phơi khô ngoài không khí hoàn toàn không có H;S. 


GIẦY CONGO 

Tính chất 

Trong môi trường axit có màu chàm, còn trong môi trường kiểm 
trở lại màu đỏ (chuyểm từ màu chàm sang đô khi pH = 2-3). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 108-54, giấu chỉ thị cần phải có màu đỏ và 
phải thử độ nhạy của nó như sau. Khi nhỏ một giọt dung dịch 
đệm có pH = 5,6 lên giấy, màu của nó không được thay đổi. Khi 
nhỏ lên giấy một dung dịch đệm có pH = 3,6, màu giấy phải 
thay đổi từ đỏ sang chàm. Pha các dung dịch đệm dựa theo 
TCQG 4919-49. 

Điều chế 

Hòa tan 3g đó congo trong 400zn nước, tẫm dung dịch thu 
được lên giấy lọc và phơi khô. 
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GIẤY NGHỆ 

Tính chất 

Giấy màu vàng, trong môi trường kiểm thì biến thành màu 
nâu. Ta cũng được kết quả như vậy khi cho tác dụng axit borlc. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BĐD N° 107~54, khi nhỏ lên giấy một dung dịch 
đệm có pH 7,4, màu của giấy không được thay đổi, khi dung dịch 
đệm có pH 10,B5 màu của giấy phải thay đối chuyển từ màu 
vàng sang nâu. 

Điều chế 

Ngâm 5g nghệ với 40znÏ rượu trong một chỗ tối trong mấy 
ngày liên, đồng thời thuyền xuyên lắc đều. Gạn lấy phần dung 
dịch, pha loãng với hỗn hợp 120nư rượu và 160m nước, tẩm 
dung dịch thu được này lên giấy lọc, sau đó đem phơi ngoài 
không khí, nơi không có axit hay kiểm. 


GIẤY PHENOLPHTHALEIN 

Tính chất 

Giấy phenolphthalein màu trắng, trong môi trường kiểm biến 
thành màu đồ sẫm. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐRKT 106-54, giấy phải có màu trắng. Khi nhỏ lân 
giấy một giọt dung dịch đệm có pH 10 (pha theo TCQG 4919- 
49), màu của giấy phải chuyển từ trắng sang hÈzz 

Điều chế 

Hòa tan lø phenolphthalein trong 100n/ dung dịch 95% ruc-¡ 
đổ thêm vào đó, đồng thời lắc đều, 100m ng¿: va dùng dụng 
dịch thu được này để tẩm lên giấy lọc, sau đó phơi khô. 


hfa/8igiiuh,.Egidbibig 


GIẤY QUỲ _ 
Tinh chất — 


Giấy quỳ có màu hơi tím chàm (giấy chàm) hay loại màu 
hồng hơi tím tím (giấy đỏ); giấy chàm biến màu trong môi 
trường axit (hóa đỏ) và giấy đỏ biến màu trong môi trường kiểm 
(hóa chàm). Sự chuyểm màu xảy ra trong khoảng pH 6-7. phải 
bảo quản giấy quỳ trong các bình đậy kín. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐEKKT 111-52, khi nhỏ lên giấy đỏ một giọt dung dịch 
0,01N NaOH, màu giấy phải chuyển từ hồng sang chàm nhạt. 
Khi nhỏ lên giấy chàm một dung dịch 0,01N HCI, màu giấy phải 
chuyển từ hồng sang chàm nhạt. 

Điều chế 

1. Để điều chế giấy quỳ chàm, ngạm một phần quỳ với sáu 
phần nước theo trọng lượng, thường xuyên lác đều, lọc và chia 
đôi nước lọc thành hai phản. Iót H;PỞ¿ loãng (trong trường hợp 
bất đắc di, có thể dùng H;SO,) vào một phân cho đến khi có 
màu đỏ nhạt. Trộn cả hai phần nước lọc với nhau và tẩm lên 
giấy lọc rồi phơi ngoài không khí, nơi không có ánh sáng, không 
có hơi axit và kiêm tự do. 

3, Hòa tan 2ø azolitmin trong 200m nước, lọc và thêm vào nước 
lọc 50» rượu tỉnh khiết. Chia đôi dung dịch ra làm hai phần; thêm 
vào phân thứ nhất 6-8z/ 0,1N H;zSO;, cho đến khi có màu đỏ. Để 
lắng hai dung dịch trong một ngày đêm, lọc và dùng chúng để điều 
chế giấy quỳ đỏ và quỳ chàm theo như điểm 7. 


GIẤY TINH BỘT iOT 
Tính chất 


Khi có mặt các chất oxy hóa (đặc biệt các halogen tự do), giấy 
tỉnh bột iot có màu chàm, cho nên người ta dùng nó dẻ nhận ra 
các chất oxy hóa. Cần phái bảo quản giấy trong các bình màu 
thăm hay trong các bọc bằng giấy màu thâm, 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 104--53, giấy chỉ thị phải có màu trắng. Khi nhỏ 
lên giấy một giọt dung dịch 0,01 NaNO; trong axit clohydric (1:10 
theo thể tích) phải hiện ra màu chàm. Nhỏ lên giấy một giọt axit 
clohydric (1:10) không được có màu chàm hiện ra. 

Điều chế 

Khuấy đều 3g tỉnh bột với 25m nước lạnh, thu được một thứ hỗ 
nhão, đổ nó vào trong 225z nước nóng. Thêm 1ø KI, 1g Na;CO; 
tính thể và pha loãng thành 500; dùng dung dịch thu được này 
để tầm lên loại giấy lọc không quá dày và phơi trong chỗ tối. 


GIẤY TROPEOLIN (00) 

Tính chất 

Là một thứ giấy màu vàng, trong môi trường axit chuyển 
thành màu đỏ hơi hồng. Sự chuyển màu từ đỗ sang vàng xảy ra 
trong khoảng pH 1,3-3,2. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 105—54, giấy chỉ thị phải có màu vàng đều và 
cần phải thử độ nhạy của giấy như sau: 

Khi nhỏ lên giấy một giọt dung dịch đệm với pH 3,8 (pha 
theo TƠQG 4919-49), màu của giấy không được biến đổi. 

Khi nhỏ lên giấy một giọt 0,1W H;SO¿, màu phải chuyển từ 
vàng sang nâu đó hồng. 

Điều chế 

Pha một dung dịch nước 3# tropeolin 00 và dùng dung dịch 
này để tẩm lên giấy lọc. Khi phơi, màu thâm của giấy lúc đầu sẽ 
chuyển thành màu vàng. 


hifszfllauiit Haïlapii 


HOPCALIT 


Hopcdiie 

Tính chất 

Hopcalit là hỗn hợp các oxyt hoạt động của các kim loại. Nó 
là chất xúc tác rất tốt cho sự oxy hóa CO thành CO; bởi oxy 
không khí ở nhiệt độ thấp. Người ta phân chia ra hopcalit hai 
cấu tử và hopcalit bốn cấu tử. 

A. Điều chế hopcalit bai cấu tử 

Trộn kỹ 60g MnO; hoạt tính (điều chế bằng hạn theo phương 
pháp 7) với 40g CuO đã sấy khô ở 110—120° trong sáu giờ. Dùng 
máy ép với áp suất 250œ¿ đế ép thành viên. 

B. Điều chế hopcdlit bốn cấu tứ” 

Trộn 30g MnO; hoạt động, 30g CuO và l5z Co;O;, thêm 
240m dung dịch AgNO; 3%, đun cách thủy và vừa trộn mạnh 
vừa cho thêm 35m dung địch NaOH 5%. Sau một giờ lấy nước ra 
rửa kết tủa, lúc đầu rửa gạn, sau rửa trên phễu để tách cho đến 
khi nước rửa không còn có phản ứng kiểm. Sấy khô thành phẩm 
ở 110, sau đó nghiền thành bột mịn và ép thành viên với áp 
suất 250ø. Đập vỡ viên, dùng bộ rây để chọn hạt cỡ 2~2,Bmm, 
đem sấy ở 180° và bỏ vào lọ có nút nhám, 


HỒ TINH BỘT 
Starch solution Starhelosung 
Điều chế 


1. Nghiễn 1z tính bột với một ít nước cất và rót thể cháo lỏng 
thu được thành một tia nhỏ vào cốc chứa 100m nước sôi. Đun 


Ì? Để điểu chế hopcalit CozOs, người ta rót dung dịch 103% NaOH vào dung 
địch chứa 50g CoSO,.7HạO trong 200ml nước cho đến khi Co(OH); kết tủa 
hoàn toàn, Bằng cách cho thêm vào 680ml nước brom bảo hoa, Co(OH); 
sẽ chuyển thành Co-OH, sau đó đun nóng hỗn hợp để đuổi hết mùi brom. 
Rửa gan kết tủa Co;Os lọc hút kết tủa và dùng nước để rửa sạch ion 
SOT”. rồi sấy khô trong thời gian 6 giờ ở nhiệt độ 112-~ 1200. 
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sô, để yên và gạn (hay lọc) khỏi kết tủa giống như bông có thể 
tạo ra. Dung dịch thu được chónh bị hồng, muốn cho vật trong 
suốt theo ý một số tác giả, thì nên cho vào đó một ít axit 
xalixylic hay KOH. 

2. Điều chế dung địch tỉnh bột bền bằng cách nghễn 5g tinh 
bột lấy từ khoai tây với 10g Hglạ màu đỏ và một ít nước cho đến 
khi thu được thể bột nhão lỏng, rồi vừa lắc vừa rót nó vào lử 
nước sôi. Đun sôi 2 phút nữa, để nguội và gạn dung dịch trong 
suốt khỏi kết tủa. Cứ 200z/ dung dịch chuẩn thì cần lấy 2z hồ 
tỉnh bột. 


HỒ TINH BỘT KẼM ~ IOT 


Zinec Jodide starch solulion dJodzinkstärbeclosung 

Điều chế 

Đùn sôi 5g tỉnh bột, 20ø ZnC]; (.k.p.£) và 100m nước đến khi 
hòa tan hoàn toàn tính bột, thỉnh thoảng thêm nước bù vào 
lượng đã bay hơi. Thêm 2g Znl;, pha loãng dung dịch với nước 
thành 1/ và lọc. Đựng nước lọc trong bình có nút để ở chỗ tối, vì 
thuốc thử nhanh chóng bị ánh sáng làm hỏng. 


HỖ TINH BỘT (TAN ĐƯỢC) 
Amylum solubtle Starch Siark 
Tính chất 
Hồ tỉnh bột tan được một chất bột trắng mịn, tan được trong 
hước nóng. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 


có độ tính khiết làm thuốc thử như sau (theo TC TCHC ~— 
27/1868) (%)}: 


Tạp chất 
Độ ẩm 12 
Tro (chuyển thành chất khô) 0,3 
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Độ axit của chât khô Không được quá 20mi 
dung dịch 0,1V NaOH đối 
với 100g hồ tình bột. 

Axit vô cư tư do không có 

Chất khư (dextrin, đường chuyển không có 

Ngoài ra, thành phẩm cần phải được kiểm tra như sau: 

1L. Độ tan. Lấy 100m nước cất đưn sôi, cho vào từ từ, đồng 
thời khuấy đều, 1g hồ tinh bột nghiền nhỏ. Hồ tinh bột phải tan 
hết mà không đóng cặn (nước có màu hơi đục là được). 

À. Tác dụng uới tot. Lấy 5m dụng dịch điều chế theo phương 
pháp 1, pha loãng với nước thành 100 và thêm vào đó hai 
giọt dung dịch 0,1 iot. Phải có màu chàm tỉnh khiết hiện ra. 

Điều chế 

Lấy cốc loại một lít, rót vào đó 350zn! axit clohydric (Œ.È.p.t, 
t.!. riêng 1,06), cho que khuấy quay và từ từ rắc vào 450—500g 
tình bột. Nhiệt độ trong khi khuấy không trộn quá 25°, khi đó 
vỏ ngoài của hạt tỉnh bột sẽ bị phá húy. 

Sau 10-12 giờ đem thử độ tan của hỗ tỉnh bột như sau: lọc 
hút một ít hồ tỉnh bột, lấy một mẫu (1ø) cho vào 100m! nước cất, 
nó phải tan hết và cho một dung dịch trong suốt. 

Sau đó rửa gạn hồ tính bột, cho vào phễu lọc hút, rồi rửa với nước 
lạnh, cho đến khi đạt được phản ứng trung hòa với thuốc thử congo 
và phơi khô ở nhiệt độ không quá 2ð° (nếu quá, hồ tinh bột sẽ mất 
tính tan). Thu được 400—500ø (tùy thuộc vào độ ẩm ít hay nhiều). 

HỒN HỢP EXCA 

Tính chất 

Là chất bột xốp, màu trắng. Đó là hỗn hợp Na;CO; và MgO. 
Dùng để xác định hàm lượng lưu huỳnh trong than. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5144-49, thành phẩm loại thuốc thử phải là 
chất bột nhỏ, nhẹ, màu trắng, với hàm lượng Na;CO; vào 
kháong 34-41% và MgO vào khoảng 59-66%. 
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1 sòng tạp ...<t tếi đa cho phép (%) trong hòn nợp: 

Lưu huỳnh tổng cộng (qui raS) 0,006 

Chất không tan trong HCI và chất kết tủa với H;SO¿ từ dung 
dịch chứa axit cÌohydric (tổng cộng) 0,05 

Điều chế 

Thêm từng ít một 400g MgO “không có lưu huỳnh” vào 200g 
Na¿CO; (/.k.h.h) trộn cần thận hỗn hợp, rồi dùng cái rây bằng 
lục mỏng để rây. 


HỖN HỢP MAGIÊ 


Magnesia mixture Mqgnestamixtur 

Tính chất 

Đó là dung dịch trong suốt không rnàu của MgCl;, NH,CI và 
NHẠOH, tạo với các ion PO,Ÿ” hay AsO¿Ÿˆ những kết tủa tỉnh thể 
màu trắng của các muối kép, thí dụ: 

MgCl1; + NHẠOH + Na;HPO, = MgNH„PO,( + 2NaCl + HO 

Điều chế 

1. Hòa tan 100g MgCl;.6H;O (/.k.p.) và 125g NHẠCI (.k.p.£) 
trong 150nl nước cất và rót vào dung dịch thu được 500m 
NHạOH (.k.p./, t.Ì. riêng 0,928). 

2. Theo phương pháp khác, hòa tan 550g MgCl;6H;O và 
1050g NH,CI trong nước, rót vào dung địch 3,5/ NHẠOH (t]. 
riêng 0,91) và pha loãng với nước thành 107. 


HỢP KIM DEVACDA 


Đeuardds alloy Đeuarddasche Legierung 
Tính chất 
Là một chất khử tốt. Tính chất khác biệt của hợp kim này là 
giòn, do đó cũng dễ nghiền thành bột nhỏ như thủy tỉnh. Người 
ta sử dụng nó dựa trên cơ sở là khi dùng nó để khử thì bụi đồng 
sẽ còn lại, đồng thời bảo đảm cho quá trình sôi được đều, không 
bục lên khi chưng cất. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Trộn 50g vỏ bào đồng, 45g nhỏm “bột” và 5ø kẽm hạt, cho 
hôn hợp vào chén bằng đất sét, rồi trát kín bằng đất sét (để 
tránh sự oxy hóa) và nung trong lò nung chén có dây quấn bằng 
platin ở nhiệt độ 1000” trong vòng 1 giờ. Rót từ từ hợp kim còn 
lỏng vào bát có nước lạnh (tránh để bắn tung tóe, cần đeo kính) 
ở đó nó sẽ đông cứng lại. 


HỢP KIM VũT 


(Kim loại vut) 
Woods rmetal Woods metail 
Tính chất 


Là kim loại óng ánh có t.l. riêng 9,765, nóng chảy ở 71”. 
Dùng hợp kim Vut dựa trên tính dễ nóng chảy của nó. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 3348-52, thành phẩm tỉnh khiết phải có” 
T đông đặc trong khoảng 70-72”. 

Điều chế | 

Cho một ít parañn (để bảo vệ tránh sự oxy hóa) và 20g 
bitmut kim loại vào trong một bát sứ lớn, bát sứ được đặt vào lò, 
ở giữa một miếng cáctông amiăng. ĐÐun nóng đến khi nóng chảy 
bitmut, sau đó thêm tiếp 5g chì, 2,ðg thiếc và 2,5 cadimi. Khi 
các kim loại đã nóng chảy, có thể nhận thấy được điều đó khi 
dùng một đũa sắt để khuấy hôn hợp, người ta rót chất nóng 
chảy vào nước. 

Đuổi những vết parañn cuối cùng khi rửa hợp kim bằng 
benzen hoặc bằng ête. Muốn làm cho hợp kim đạ được tình chế 
thành dạng viên người ta rót từng giọt hợp kim đang nóng chảy 
vào nước lạnh. 


f? Tiến hành khử trong ống nghiệm (dưới lớp nước) khi đun nóng trên nồi 
cách thuỷ và để nguội từ từ. 
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HYDRAZIN 


Hydrazinum Hodrazine ~ Hydrazin 
N;H¿ TUPT 32,048 
Tính chất 


N;H¿ là chất lỏng không màu, bốc khói mạnh ngoài không 
khí, t.]. riêng 1,011. Khi hóa rắn nó tạo thành những tỉnh thể 
nóng chảy ở +1,4°, T sôi 113,5° ở 761,ỗmmHg và 56° ở 71mmHg. 

Hydrazin rất bền, chỉ trên 350° mới phân hủy thành nitơ vá 
amoniac. Nó cháy cho ngọn lửa màu tím. Tan trong nước và alcol 
(metylic, etylic, propylie, butylic và amylic) theo bất cứ tỷ lệ nào. 

Hydrazin là chất khử mạnh. 


Bảng 142 - Tỷ trọng các dung dịch nước N›;H, 


Điều chế 


Hơi nóng của hydrazin đôi khi bị nổ khi tiếp xúc với không * 
khí cho nên mọt thí nghiệm liên quan đến việc cất hydrazin đều 
cần phải làm trong dòng khí nitơ. 

Vì tác dụng phá hoại mắt và đường hô hấp nên cần làm thí 
nghiệm trong tủ hút và phải đeo kính bảo hiểm. 

Hydrazin được điều chế bằng cách đun nóng hydrazin-hydrat 
với chất hút nước thích hợp. 

1. Cho 100g BaO vào bình cầu có ống sinh hàn ngược. Dùng 
nước đá làm lạnh, bỏ (từng lượng ðg) 100g hydrazin-hydrat 
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N;H.HạO vào bình. Ðun sôi hỗn hợp trong khí quyển nitơ và để 
yên trong một đêm. Lấy chất lỏng đổ vào dụng cụ (có các ống 
chấp nối) và cất trong chân không ở áp suất 50-80 mmHg. Lấy 
hydrazin 93% đã cất được, trộn một lần nữa với BaO, đun sôi và 
cất như trên. Làm lạnh đến 9° phẩn đã cất được khi cất chân 
không lần thứ hai và đổ ra phần chất lỏng có lẫn cả những tinh 
thể lắng xuống. Các tỉnh thể là hydrazin hầu như tỉnh khiết. 

9. Đun nóng hỗn hợp 100g hydrazin-hydrat và 100g NaOH 
đến 112-113? trong bình cầu có ống sinh hàn ngược, trong khí 
quyển nítơ đến khi kiểm hòa tan hoàn toàn. Sau đó nối ống sinh 
hàn đặt nghiêng với bình hứng cất hydrazin, nâng nhiệt độ lên 
đến 150°. Cần cất trong khí nitơ và trong dụng cụ thủy tính 
nhám hoặc có nút lie. 

Điều chế gần được 55g hydrazin. 


HYDRAZIN 
Hydrazinum Hydra - Hpdrazin chỉohydrat 
hydrochloricum chioride 
NzHạ.2HCI] TUPT 104978 


Tính chất 
N;H„.2HCI là những tỉnh thể không màu hình kim hoặc hình 
lập phương. T.L. riêng 1,423. T chảy 198”, phân hủy ở nhiệt độ 


cao hơn. Dễ tan trong nước (dung địch bão hòa ở 23” chứa 27,2% 
N;H„.2HCI). 


Bảng 143 — Tỷ trọng các dung dịch nước N;H,2HCI 


N;H„2HCI | d?? |NzH,2HCI| d?? [N;H¿2HCI 
% % % 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5856-51, thành phẩm hạng £..p.f phải chứa ít 
nhất 99% N;H,.2HGCI, thành phẩm hạng rinh khiết ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong N;H„.2HCI các hạng (%): 


Tạp chất t.h.p.f t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Bã còn lại sau khi nung 0,05 0,10 
Sunfat (SO4) 0,002 0,005 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0001  ˆ 0,002 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
HÓI tự do 1,39 2,08 
Điều chế 


1. Người ta điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ theo phương 
pháp sau: : 

Đun sôi dung dịch 50g N;H,.H;SO¿ (.È.p.£) trong 150g nước, 
vừa khuấy vừa đổ đẩn dung dịch nóng chứa 93,9g BaCl;2H;O 
(Œ.k.p.Ð) trong 150n! nước. BaSO, lắng xuống. Đun sôi vài phút 
và để yên trong chỗ tối. Sau đó thử xem -đã kết tủa hoàn toàn 
chưa, nếu thêm BaCl; chưa đủ thì phải đun nóng lại dung dịch 
và cho thêm từng giọt dung dịch BaCl; cho đến khi không tạo 
nên kết tủa nữa. Nếu trong dung dịch có dư ion Ba?* thì cần 
thêm vài giọt H;ạSO, loãng. 

Lọc dung dịch lấy kết tủa BaSO, rửa nước. Đun cách thủy 
nước lọc và rửa cho đến khi bắt đầu kết tinh. 

Để nguội, N;H,.2HCI sẽ kết tinh. Tách tinh thể ra và sấy khô 
trong bình phòng ẩm. Cô nước cái, còn có thể thu thêm một 
lượng thành phẩm. 

Kết quả thu được 35g. 

2. Nếu có hydrazin-hydrat, vừa khuấy vừa thêm khi nguội 
(không quá 60”) axit clohydric (hạng tỉnh khiết, t.L riêng 1,19) 
đến phản ứng axit đối với congo, phải dùng khoảng 320m! axit. 
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Cho thêm vào dung dịch đó cùng một lượng bằng ấy axit 
clohydrie rồi để yên trong 8 giờ ở nhiệt độ 20”. Tách các tinh 
thể đã lắng xuống, rửa với nước lạnh (ba lần, mỗi lần 50zn) và 
sấy khô ở nhiệt độ không quá 40°. 
Kết quả thu được 180g (52%). 
HYDRAZIN-HYDRAT 


Hydrazinum hydricum  Hydrazine hydrate Hydrazin hydrat 
N;Hạ.H;O TLPT 50,064 
Tính chất 


N;H,.HạO là chất lỏng ít lính động, tị. riêng 1,03 bốc khói 
ngoài không khí, mùi đặc biệt nhẹ, có phản ứng kiểm mạnh. T 
sôi 118,ỗ” ở 740mmHg và 47° ở 26mmHg. Khi tớp lạnh đến dưới 
~40” nó hóa rắn. Nó tan trong nước và rượu, không tan trong 
ête, clorofom và benzen. Nó hút ẩm. Các hằng số phân ly của 
hydrazin-hydrat (là chất bazơ): K; = 8,B.1077, Ñ¿ = 8/4/1018. 
ngoài không khí nó hấp thụ CO¿. hydrazin-hydrat là chất khử 
mạnh. Hydrazin-hydrat (và hydrazin) ăn mòn mạnh thúy tỉnh 
và cao su. Hơi của nó làm bỏng da. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 5832-51, thành phẩm ¿.È.p.‡ phải chứa ít nhất 
99,5% N;H,.H;O và thành phẩm ¿inh khiết chứa ít nhất 99%, 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong N;H¿.H;O các hạng (%): 


Tạp chất t.k.p.t từ. 

Bã sau khi nung 0,005 0,02 
Clorua (Cl) 0,002 0,005 
Sunfat (SO4) 0,001 0,005 
Sắt (Fe) 0,0001 0,0005 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,0005 0,002 


Điều chế 
Hơi nóng của hydrazin-hydrat nổ khi tiếp xúc với không khí, 
cho nên mọt thí nghiệm phải đun nóng hydrazin-hydrat hoặc 


424 l 
http://tieulun.hopto.org 


phải cất thì cần làm trong dòng khí nitơ, vì hơi của nó có tác 
dụng phá hoại mắt, da và đường hò hấp nên cần làm thí nghiệm 
trong tủ hút và đeo kính bảo hiểm, 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ứ.È.p.£ thì làm như sau: 

Lấy cốc sứ cỡ 1l lắp vào cốc một que khuấy, bỏ vào 170g 
hydrazin sunfat N;Ha.4H;SO¿ và 400m! rượu. Khuấy liên tục và 
thêm trong 15pb, 99mm dụng dịch NaOH 30-35%, tiếp tục khuấy 
trong 1,5-2 giờ và tách kết tủa natri sunfat. Đổ dung dịch 
(khoảng 570m vào bình cầu bằng thủy tỉnh pirex và đun nóng 
trên nồi cách dầu ở 100? để cất rượu (khoảng 350m). 

Để nguội phần còn lại và đổ vào một bình câu bằng bạc (hoặc 
thép không gỉ) và ống sinh hàn và cất trong đòng khí nitơ. Hứng 
chất lỏng vào bình tráng parañn. Ở 70-—110°, cất được hydrazin 
nông độ thấp, ở 111-115° cất được 35-38g dung dịch hydrazin 
trong N;H,.H;O. phân tích lượng N;H¿ trong phần cất này, cho 
thêm một lượng nước cần thiết để tạo nên NaH;.H;O 100%. 

Kết quả thu được 37--40g (khoảng 60%). 

HYDRAZIN SHNFAT 
Hydrazinum sulftricum Hydrdzin suifate  Hydrazin suifat 
N;Ha.HzSO¿ TLUPT 130,130 

Tính chất 

N;Ha.H;SO/; là những tình thể không màu thuộc hệ thoi. T-1. 
riêng 1,378. Ở 245° nó nóng chảy và phân hủy. Nó tan trong 
nước, không tan trong rượu. Nó là một chất khử mạnh. 


Bảng 144 — Độ fan N;H,.H2SO; trong nước 


N;H,.H;SO; % N;H„.H;§O, % 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 5841-51, thành phẩm hạng /.Èk.p.? phải chứa ít 
nhất 98,5% N;H„.H;SO¿ và thành phẩm finh khiết ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong N;H„.H;SO¿ các hạng (%): 


Tụp chất t.k.p.í t.À. 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 
Bã sau khi nung 0,05 0,1 
Clorua (C]) 0,002 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 0,0025 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Hz5O¿ tự do 1,88 2,26 
Điều chế 


1. Người ta điều chế thành phẩm hạng £.k.p theo phương 

pháp sau: ` 
NH;CONH; + NaClO + NaOH = N;Hạ + NaC] + NaHCOs 
N:Hạ + H;SO¿ = NạNH, « H;5O¿ 

Điều chế trước dung dịch NalO bằng cách cho 70g elơ (dùng 
để kiểm tra) đi qua hỗn hợp gần 200g nước đá và dung dịch chứa 
100g NaOH trong 200m nước (trong tủ hút). Khi chó khí clo lội 
qua, cần phải luôn giữ nhiệt độ ở mức +5°. 

Đổ 60m dung dịch NaOH (t.I. riêng 1,37—1,38) vào cốc bằng 
thép không gỉ, trong cốc có quye khuấy, nhiệt kế và phễu nhỏ 
giọt đặt gần tới đáy. Dùng hỗn hợp nước đá và muối để làm 
lạnh cốc. Khuấy và cho thêm chất xúc tác là dung dịch đậm đặc 
0,3g Mn8O¿.5H¿O (hoặc 0,1øg MnCl;. 4H¿O). Ở 0°, đổ vào 15g urê 
kỹ thuật (tính 100%), giảm nhiệt độ xuống âm 7 — 5° và thêm 
dần 125mi dung địch NaClO đã lọc và được ướp lạnh tới 3—5° 
dưới không. Cho đến khi phản ứng kết thúc, nhiệt độ vẫn không 
được cao quá +10”. Khuấy trong 10p} rồi đưn rất từ từ dung dịch 
trên nồi cách thủy (2° trong một phút) đến 63-65° và để nguội 
đến nhiệt độ phòng. Việc chế hóa tiếp nữa sẽ phụ thuộc vào yêu 
cầu của thành phẩm cuối cùng. 
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a) Muốn điều chế thành phẩm hạng kỹ (huật thì lấy 140ml 
H;SOx 50% (#ính khiết) vào bát sứ. Khuấy mạnh và dùng phẫu 
nhỏ giọt cho thêm dung dịch hydrazin đã điều chế trên đây, cần 
đảm bảo nhiệt độ không cao quá 40_50°. Để nguội đến 22-25" 
(không được thấp hơn), tách kết tủa NzH.H;SO¿ rửa ba lần, mỗi 
lần 10mi nước và sấy khô trên miếng da cừu ở 50-70”. 

Kết quả thù được 19—-23g (60-70%). 

b)ỳ Muốn điều chế thành phẩm hạng £.&p.t thì lấy 300ml 
hydrazin vừa điều chế theo phương pháp trên đây, cho vào bình 
cầu, thêm 20ø axeton tinh khiết đã cất lại, lắc trong 20-30pÄ 
rồi cất lấy phần ở 93-97” (axeton hydrazon). 

N;Hạ + (CHạ),CO —> (CHạ)zC = NNH;: + HạO 

Cho thêm 84g dung dịch H;SO¿ 30% (¿.k.h.h) vào chất lỏng đã 
cất được, đun cách thủy dung dịch đến khi còn 60zn, để nguội, 
tỉnh thể N;H„.H;SO, sẽ tách ra như đã nói ở phần điều chế 
thành phẩm kÿ thuật. 

Kết quả thu được là 15—16g (khoảng 50%). 

2. Nếu có hydrazin-hydrat tinh khiết thì có thể điều chế dễ 
đàng hydrazin sunfat hạng ¿.k.p.¿. 

Trong bát sứ cỡ 1 hòa tan 145m! H;SO/, (.k.h.h, t.I. riêng 
1,84) vào 500m! nước. Để nguội dung địch đến 20-25”, vừa 
khuấy vừa thêm dần 125ni N;H¿.H;O (¡nh khiết) nhiệt độ 
không cao quá 60°. Khuấy trong một giờ và để nguội. Tác. 
những tinh thể đã lắng xuống, rửa nước và sấy khô ở nhiệt độ 
không quá 60°. 

Kết quả thu được 250g (77%). 


HYDRO 


Hydrogenium Hydrogen Wasserstoff. 
Hạ TLPT 1,008 
"TLPT 2,016 
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Tính chất 


H; là chất khí không màu, không mùi, không vị, khi cháy cho 
ngọn lứa màu lam nhạt. Nó ngưng lại thành chất lỏng trong 
suốt, t.I. riêng 0,07, sôi ở -252,79°. Ở 957,14°, đông đặc thành 
tính thể trong suốt. 1/ hydro ở điều kiện tiêu chuẩn nặng 
0,08995g. Rất ít tan trong các chất lỏng, một thể tích rượu ở 
nhiệt độ thường hấp thụ 0,069 thể tích Hạ. Một thể tích nước, 
0,018 thế tích Hạ. nhiều kim loại nung nóng (Pd, Phân tích, Fe, 
Cu) hấp thụ nhiều hydro ở 180°, nó hóa hợp chậm với OXY, Ở 
600° - nổ. Với flo, phản ứng nổ ngay khi lạnh và trong bóng tối, 
với clo chí phản ứng mạnh (nổ) khi có ánh sáng mặt trời chiếu 
vào. Nói chung, hydro thu động ở nhiệt độ thấp nhưng hết sức 
hoạt động ở nhiệt độ cao hoặc có mặt chất xúc tác. 

Điều chế 

Zn + 2HCI = H; + ZnCl› 
ấn + H;SO, = Hạ + ZnSO, 

Hydro thường điều chế bằng cách cho kẽm tác dụng với axit 
clohydric (một thể tích HCI, t]. riêng 1,19, với một thể tích 
nước). Axit sunfuric (một thể tích H;SÒO,, t.1. riêng 1,84 với tám 
thể tích nước). Tốt hơn hết nên điều chế trong bình Kíp. Nếu 
kẽm rất tinh khiết thì khí sinh ra rất chậm, muốn đẩy nhanh 
quá trình cho thêm vài giọt dung dịch CuCl; (nếu dùng H;SO, 
thì cho thêm CuSO,). Đông bị đẩy ra bám lên kẽm và cùng với 
kẽm tạo nên cặp ganvanie. 

Rhi không có bình Kíp, ta có thể dùng dụng cụ vẽ trong b 
274. Dụng cụ gồm hai bình 7 và 2 có lễ ở phía dưới, các lỗ này 
thông với nhau bằng một ống cao su. Bỏ kẽm hạt vào bình 1, 
dàng nút có vòi 3 đậy miệng bình lại. Đồ axit vào bình 2. 

Khi mở vòi 3, axit ở bình 2 chảy xuống bình ï và phản ứng 
với kẽm. Nếu đóng vòi 3 thí áp xuất gây ra bởi khí hydro sẽ đầy 
axit chảy ngược lên bình 2 và phản ứng ngừng. Lỗ ở phía dưới 
của bình 7 phải ở sát đáy bình, nếu trường hợp nó ở cao hơn đáy 
thì phải đùng nút có ống uốn cong trở xuống như hình b.27j, 
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Hình 27. Dụng cụ điều chế hydro. 


a) 1. Bình đựng kẽm; 
3. Bình đựng axit 
3. Vòi 


Nút có ống uốn cong 
lắp vào binh 1 


Muốn điều chế một lượng nhiều hydro theo phương pháp trên, 
thì dùng một loại máy (h.28) rất thường dùng để điều chế cả khí 


khác nữa (H;S, CO). 

Máy gồm ba phần: bình chứa axit 
dự trữ ¡. bình chứa axit phản ứng 2 
và bình thoát khí 3. Ở phía dưới của 
hình thoát khí 3 có một số lỗ, phần 
trên là một ống trön trong có lưới 4, 
trên lưới để kẽm hạt. Trên kẽm để 
một ít bông thủy tỉnh và để axit 
được phân phối đều. Vòi 5 dùng đề 
axit đã dùng chảy ra. 

Máy có thể làm bằng thủy tính, 
hợp kim chịu axit hoặc chất dẻo. 

Nếu máy làm bằng thủy tỉnh thì 
bình thoát khí phải gồm hai bộ phận 
nhám chấp với nhau. Nếu máy làm 
bằng chất không trong suốt thì ở 
ngoài phải có ống 6 chỉ mức axit. 

Khi thực hiện phản ứng, áp suất 
trong bình bằng hiệu của hai mức 


Hình điều chế lượng 
lớn hydro. 

1. Bình chứa axit dự trữ; 2. 

Bình chứa axit phản ứng; 3. 

Bình thoát khi; 4. Lưới: 5. Vỏi: 

8. Ống chỉ mức. 
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axit trong bình 2 và bình 3. với kích thước của máy đã chỉ dẫn 
trong hình vẽ, hiệu đó không thể qua 1250mm. Khi áp suất vượt 
quá đại lượng đó, hydro sẽ đẩy axit chiếm hết bình thoát khí chui 
qua lô ở phía dưới của bình nổi bọt qua axit và đi vào khí quyển. 

Khi dùng kẽm và axit không đủ tính khiết, hydro có chứa các tạp 
chất: hydro photphua, asen hydrua, anhydrit sunfurơ, dinitơ oxyt và 
nitơ oxyt khí cacbonic, nitơ, địhyđro sunfa, oxy và hydrocacbon_. Muốn 
tính chế, ta cho khí sục qua dung dịch sunfocromic (100g K¿CrzO; và 
50g HạSO, đặc trong 1 nước) hoặc dung dịch KMnO, trong kiểm 
rồi làm khô bằng CaCl; hay PO; Sau đó trong hydro vẫn còn lẫn 
rất ít tạp chất không khí. Để loại sạch oxy là khí thường gây tác 
hại, cho khí đi qua ống thủy tình đốt nóng có đựng đồng khử. Việc 
loại sạch nitơ rất khó khăn. 

2. Hydro có độ tỉnh khiết cao chỉ có thể điểu chế bằng phương 
pháp điện phân. Người ta dùng máy sau đây: h.29a vẽ sơ đồ máy 
và h.29b vẽ hình dạng chung của máy. 


Hình 29. Bình điện phân điều dể hydro. 
w› Sơ đã của bình, b) Hình dạng chung của bình. 
Lấy một cái chuộng phần trên nối với một vòi có ba nhánh 
đặt vào trong một bình thủy tỉnh đựng chất điện phân là dung 
dịch NaOH 30%. Điện cực là hai lá sắt tây mạ niken. Một lá để 
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trong chuoñng (ä¡n cục), một '+ đề ngoài (dương cực). Trước khi 
mắc điện cần phải xem đã mắc đúng cựa chưa (có thể nổ). Đồ 
một lớp dầu rất mỏng lên trên chất lỏng ở quanh chuông để giữ 
cho chất lỏng không bay hơi. 

Trước hết đuổi không khí ra khỏi chuông để cho chất điện 
phân chiếm đẩy cả chuông và vòi. Khóa vòi lại, mắc dòng điện 
một chiều (110V), dùng biến trở điều chỉnh cường độ dòng điện 
trong khoảng 10A (không quá). Do hydro sinh ra nên mức chất 
điện ly ở trong chuông hạ xuống, cuối cùng toàn bộ âm cực 
không nhúng trong chất lỏng nữa, cho nên dòng điện bị ngắt, 
(với dòng điện 10A và dung tích của chuông đên phần dưới của 
âm cực lá 1/ thì dòng điện sẽ bị ngắt sau 15-20ph). 


Hình 31. Bình điện phân 
đơn giản để điều chế 


Hình 3U Sư đỗ của bình điện hydro (bình Azi-khin) 
phân đơn giản đề điều chế 1. Dương cực bằng sắt; 2. Ống 
hydro thình Xipcôp). thuỷ tình (màng ngăn); 3. Âm 


cực; 4. Vòi dẫn khí hydro. 


Ngay khi mức chất điện Ìy giảm xuống, âm cực còn tiếp xúc 
một ít với chất lỏng, lá sắt được nung nóng ngay tức khắc, ta 
nghe tiếng động giống như khi dùng cái ngắt điện. Nếu máy 
không kín thì không khí có thể lọt vào máy tạo thành hỗn hợp 
nổ ở trong chuông, hỗn hợp này sẽ bốc cháy vì lá sắt đã được 
nóng lên. Để ngăn ngừa hiện tượng đó, ta phải làm như sau: nối 
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âm cực với một thanh niken thẳng đứng và nhúng sâu dưới điện 
cực vài centimet. Để đầu cuối của thanh niken vào đáy của bát 
sứ, đáy bát thấp hơn phía dưới của âm cực 1em:, cho nên nếu khi 
lá sắt không tiếp xúc với chân điệu: ly thì dòng điện vẫn tiếp tục 
đi qua thanh niken, thanh này cẩn có tiết điện như thế nào để 
dòng điện không giảm xuống nhiều lắm. 

Chất điện phân tiếp tục giảm xuống, dòng điện sẽ ngắt khi 
mức chất lỏng hạ thấp xuống dưới đáy bát sứ: 

Cũng có thể dùng một bình điện phân đơn giản hơn (h.30) và 
đễ làm trong phòng thí nghiệm. Điện cực là những lưới sắt, chất 
điện phân là dung dịch KOH 30%, công suất của máy là 1Bi /giờ. 

Đơn giản hơn nữa là bình điện phân dung dịch NaOH 3-—10% 
vẽ trong b.3¡. Dương cực 7 bằng sắt nằm trong ống 4. Âm cực ở là 
lưới sắt bọc lấy ống 2. Hydro sinh ra sẽ tập hợp lại trong bình, 
đẩy chất điện phân dư lên bình trên và thoát ra ngoài qua vòi 4 
có khóa. Dùng một biến trở đèn để điều chỉnh tốc độ điện phán. 

Chủ ý: 

1. Lăic đun nóng hoặc đốt hydro cân hết sức cẩn thận vì dễ nổ. 
Luôn luôn phải lấy hydro vào ống thử và đốt trước để thử: nếu 
trong khí đó còn có nhiều không khí thì khi đốt sẽ nổ, nếu hydro 
tinh khiết hơn thì sẽ cháy phụt, nếu tinh khiết-cháy êm dịu. 

2. Để tránh không cho ngọn lửa hydro chạy vào trong dụng cụ 
điều chế hydro, người ta dùng một ống thủy tính dài 10em và 
đường kính 10mm. Trong ống để 10 vòng lưới nhỏ đính sát vào 
thành ống và cách nhau bằng những cục bông nhỏ. Nối ống này 
vào máy điều chế khí hydro. 


HYDRO PEOXYT 


Hydrogenium Hydrogen đioxide Wasserstoffsu peroxyd 
Peroxydatum Perhydroi Perhydrot 
Hydrogen peroxide ` 
H;O; TLPT 34,016 
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Tính chất 
HO; tỉnh khiết là chất lỏng đặc, không màu, t.l. riêng 1,465 
(ở 0”) có phản ứng axit. T chảy —0,89°. T sôi 80,2” ở áp suất 
47mmHg. Nó có mùi giống axit nitric. Khi để lâu nó phân hủy 
thành nước và oxy, khi pha loãng, dung dịch bên hơn. H;O; là 
chất oxy hóa mạnh. Trong một số trường hợp HạO; có thể khử, 
ví dụ bạc oxyt đến bạc kim loại. 
Ag:O + HạO; = 2Ag + H;O + O; 
H;O¿ đậm đặc làm các chất hữu cơ bốc cháy và nổ khi tương 
tác với MnQ:. 
- H;O; rơi vào da làm bỏng và ngứa, da bị trắng ra. Sau khi 
rửa vết thương với nước, các hiện tượng trên biến mất. 
HạO; hòa tan với bất kỳ tỷ lệ nào trong nước, rượu và ête. 
Hydro peoxyt là một axit rất yếu. Hằng số phân ly thứ nhất. 
HạO; £——— HỈ' + HO; là K = 2,10 `” ở nhiệt độ phòng. 
dịch nước của HạO› 
1,2138 
1,2416 
1,2652 
1,2897 
1,3149 
1,3406 
1,0425 1,3667 
1,0499 1,5931 
1,0574 1,4297 
1,0649 1,4465 
Cất trữ 
Dung dịch H;ạO; khi đựng trong bình thủy tình sẽ rút kiềm 
trong thủy tỉnh ra làm cho thành phẩm phân hủy nhanh chóng, 
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cho nên cần đựng trong bình tráng parafn. Vì H;O; tự phân hủy 
nên không được nút bình quá chặt (nhưng cần tránh đế bụi rơi 
vào thành phẩm). Với dung dịch H;O; đậm (trên 10%) không 
được dùng nút li-e và nút cao su. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 177—B55, lượng HO; trong thành phẩm kÿ§ thuật 
và y học (pehydrol) là 27-31%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong H;O; các hạng (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.k. 

Axit tự do (tính ra H:SO¿) 0,6 0,3 

Bã không bay hơi 1,65 0,6 

Bã sau khi nung 0,55 0,25 
Asen : không xác định không có 
Tạp chất cơ học 1,0 0,01 


Ngoài ra cần phải thử thành phẩm như sau: 

1. Axit sunfuric. Pha Lmỉ thành phẩm với 20m nước và 1mi 
HNO¿ (t.1. riêng 1,24), đun sôi và cho thêm dung dịch BaCl;. sau 
12 giờ để yên, dung dịch phải không có kết tủa BaSO,. 

2. Axtt phofphoric. Đụn cách thủy 5m đến cạn, thêm 3n 
nước, trộn với lm¿ hỗn hợp magie và 3n/ NH;ạOH (t.Ì riêng 
0,96). Sau 12 giờ để yên, dung dịch không được có kết tủa. 

3. Axzt clohydric. Lấy 1ml thành phẩm trộn với 20m nước và 
1m HNQ); (t.]. riêng 1,153); cho vào đó mấy giọt AgNO:, không 
thấy xuất hiện kết túa AgCl là được. 

4. Axit fiohydric. Lấy 10g thành phẩm thêm vài giọt dung 
dịch NaOH, làm bay hơi dung dịch, để chất lỏng đã cô đặc, và để 
yên trong tối trong 2-3 giờ. Sau đó rửa và sấy khô. Tẩm bã rắn 
với H;SO¿ đặc, và để yên trong tối trong 2—3 giờ. Sau đó rửa và 
sấy khô trên kính đồng hồ, kính phải không bị ăn mòn. 

ð. Axử oxdlic. Dung dịch %g thành phẩm trong 10m nước 
không được biến đổi khi cho thêm CaCla. 
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6. Các oxyt của magiê, sốt, nhôm, u.u... Trộn 5ml thành phẩm 
với NHẠOH và vài mililit dung dịch Na;HPO¿ 0,1N. Sau khi để 
lâu dung dịch phải không có kết túa. 

Khi cho thêm vào thành phẩm NHẠOH và (NH,);CO;, dung 
dịch cũng không được có kết tủa. 

1. Bà còn lại sau khí cô. (HạSO¿, HạPO,, v.v...) 10mi thành 
đi sau khi đun cách thủy phải bay hết không còn bã. 

8. Các axit tự do. Lấy 10mnl thành phẩm, thêm 100m nước, 
bỏ vào dưng dịch vài hạt MnO; và để yên (thỉnh thoảng lắc) cho 
đến khi oxy không bay lên. Lọc và thêm vào nước lọc hai giọt 
phenolphthalein: Dung dịch ĐHật có màu hồng khi thêm một giọt 
kểm 0,1. . 

Điều chế 

Hydro peoxyt đậm đặc dễ dàng phân hủy khi có lẫn tạp chất 
kiềm, muối kim loại nặng và nhiều chất hữu cơ. Sự phân hủy đôi khi 
kèm theo nổ. Cho nên phải đun dung dịch HạO; trong dụng cụ nhám 
với điều kiện hoàn toàn tinh khiết và trung hòa chính xác các dung 
dịch ban đầu. Khi tiếp xúc cần đeo kính bảo hiểm và găng tay mỗi 
lần cô dung dịch không lấy quá 500m dung dịch 3%. 

Các phương pháp trình bày dưới đây cho phép điều chế hydro 
peoxyt hạng *“y học”. 

4; BaO; + H;SO¿ = BaSO¿ + HạO; 

Lấy 100mm dung dịch H;ạSO¿ (Œ.È.p.f) 15—18%, vừa ướp lạnh 
bằng nước đá vừa thêm dân BaO; cho đến khi dung dịch còn có 
môi trường hơi axit (gần 40g). Tách dung dịch hydro peoxyt ra 
khỏi kết tủa BaSO¿. nếu cân thì cô đặc dung dịch. Muốn vậy, 
thêm vào dung dịch đó cacbonat đến phản ứng kiểm và dùng ête 
để chiết H;O;, ête phái tính khiết và đã cất lại, chiết từ bốn đến 
năm lần, mỗi lần 20m ête. Đun cách thủy nước đã chiết được 
(không quá 40”) rỗi đưa vào bình phòng ẩm đựng H;SO¿. bằng 
cách trên có thể điều chế được dung dịch nước 50% H;O¿. 

Hiệu suất gần 50%. 
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8. Lấy 200mi H,SO, 18% (f.k.p.?) ướp lạnh bằng nước đá, cho ` 
thêm đản một lượng BaO;.8H;O vừa mới điều chế (còn ẩm) cho 
đến khi chất lỏng hơi axit. Để lắng kết tủa BaSO/, lọc và thêm 
từng giọt nước bari oxyt như thế nào để dung dịch không có Ba” 
và không có SOu¿?. Thử dung dịch theo phương pháp giọt: dùng 
ống mao dẫn lấy một giọt chất lỏng trong suốt nhỏ lên kính 
đồng hồ đặt trên nền đen, thêm một giọt dung dịch H;SO¿ loãng 
hoặc BaCl; loãng. Sau khi trung hòa xong lọc chất lỏng và để 
bay hơi trong bình phòng ẩm chân không đựng H;SO,. hiệu suất 
phụ thuộc vào nông độ của dung dịch đã đạt được: nông độ càng 
cao, hiệu suất càng kém. 

3. Na;O¿ + H;5OÒ¿ = Na;SO, + H;O¿. 

Muốn điều chế dung dịch HO; đậm đặc, người ta làm như 
sau: vừa khuấy mạnh vừa bỏ từng lượng nhỏ 90g Na;¿O; trong 
500m! H;SO¿ 20% giờ để yên, lọc dung dịch khỏi những tỉnh thể 
Na;SO,.10HzO và cất nước lọc trong chân không 5—-10;zmHg 
trong dụng cụ nhám ở 60-65° (và ở 85° trước khi kết thúc) mỗi 
lần 100. Hứng chất lỏng vào hai bình hứng lắp nối tiếp nhau. 
Bình hứng thứ hai ngâm trong nước đá. 

Trong bình hứng thứ nhất sẽ được thành phẩm có trên 20% 
HạO;, trong bình hứng thứ hai dưới 3 H;Os. hiệu suất của 
thành phẩm đậm đặc là 80%. Để loại sạch các vết clo (thường có 
trong Na;O;) cất lại một lần nữa dung dịch HạO; sẽ được tiến 
hành trong bình phòng ẩm chân không đựng H;SO¿ ở nhiệt độ 
phòng. Trong ba ngày dung dịch sẽ cô đặc từ 25% đến 88% và 
khi ấy mất đi 19% lượng HạO; ban đầu. 

Cũng có thể cô đặc dung dịch loãng H;ạO; bằng cách làm lạnh 
nước. 

4. BaO; + Co¿ + HạO = BaCO; + H;O; 

Sục một dòng khí mạnh CO; vào nước đã ướp lạnh đến 0° vừa 
khuấy kỹ vừa cho thêm từng lượng nhỏ BaO;. Khi đã có một 
lượng khá lớn BaCo; được tạo nên, ngừng sục khí Co¿. đổ dung 
dịch ra khỏi kết tủa và lặp lại quá trình trên đây vài lần nữa. 
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Cho thêm một vài giọt H;ạSO, để lạoi sạch một lượng nhỏ 
Ba(HCO¿); sinh ra trơng dung dịch. Sau cùng, lọc dung dịch và 
cô đặc trong chân không. : 

5. Phương pháp điều chế thành phẩm trên 99% HO; từ sản 
phẩm thị trường (30% H;O;) dựa vào việc cất phân đoạn hai bậc 
ở áp suất 20mnrmulig. Cần phải hết sức cẩn thận. 


HYDRO POLYSNFUA 


Hydrogen polysulfide Wassertoff polysulftde 
H5, 

Tính chất 

Hydro polysunfua là hỗn hợp của một số polysunfua và chỉ 
gần ứng với công thức H;ạS;. Đó là chất lỏng màu vàng óng, t.I. 
riêng 1,71, có mùi giống lưu huỳnh clorua và long não. Khi để lâu 
ngoài không khí, nó phân hủy dần giải phóng H;S và S. Nó cháy 
cho ngọn lửa màu xanh sáng. Tạp chất là các axit loãng (nhất. là 
HƠI) có tác dụng bảo vệ một mức độ lớn cho nó khỏi phân hủy. 
Ngược lại, các chất kiểm làm nó phân hủy ngay tức khắc. HạS, hơi 
tan một ít trong nước, tính tan hoàn toàn trong benzen (cả trong 
toluen, clorofom, xylen) là biếu hiện của độ tình khiết của nó. 
Nhưng ngay thành phẩm tỉnh khiết khi để vài ngày ở 0° (hoặc một 
ngày đêm ở 20”) cũng không tan hoàn toàn trong benzen. HS, làm 
mất màu giấy quỳ và dung dịch indigo nhưng khi để ngoài không 
khí màu lại được phục hồi. Thành phẩm hoàn toàn khô có thể đựng 
trong ống hàn kín nhưng nếu nó còn ẩm thì sẽ phân hủy dẳn giải ° 
phóng khí và có thể làm nổ ống. Cất phân đoạn H;S, trong chân 
không ta có thể được H;S; và H;S¿. 

Điều chế 

NazS + (x--1)S = NaaS, 
Na¿8, + 2HCI = H;S, + 2NaCl 

Nhúng vào bát sứ cỡ 2/ một que khuấy thủy tính và một 
nhiệt kế, đổ vào cốc 500g tinh thể natri sunfua Na¿S.9HaO (.#), 
đun nóng trên bếp điện đến khi muốn nóng chảy trong nước kết 
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tính của nó. Vừa khuấy vừa cho thêm 3-4 giờ, những lượng nhỏ 
của thêm 250g lưu huỳnh tiếp tục đun nóng thêm một lúc nữa 
rồi cho thêm 400z/ nước nóng, khuấy và đổ dung dịch vào lọ 
nóng. Để nguội dung dịch, lấy kính đồng hề đậy lọ dung dịch rồi 
đậy chặt bằng nút cao su để yên trong hai ngày. 

Thực hiện phản ứng trong cốc 4i. Cốc ngâm trong hỗn hợp 
nước đá và muối. Đổ vào cốc 700mi HCI, t.Ì. riêng 1,19 (.È), 
150-200g nước đá tan nhỏ và tỉnh khiết, khuấy và làm đến -5°, . 
rồi dùng phễu nhỏ giọt cho thêm 4-5 giờ từng giọt (mỗi giây 
một giọt) dung dịch NaaS, đã lọc qua bông và điều chế theo cách 
trên đây. Cần giữ nhiệt độ ở -4° hay —5°. Nếu nhiệt độ tăng lên 
thì cho thêm nước đá tán nhỏ nhưng không quá 300--3ö0g. 

Khi quá trình kết thúc, để yên hỗn hợp, đổ lớp dung dịch ở 
trên ra, dùng phễu chiết để tách lấy dầu nặng màu vàng. Phẫu 
chiết này đã rửa sạch, bằng HƠI, t.Ì. riêng 1,19. Dùng HƠI t1. 
riêng 1,19 rửa thành phẩm và bỏ vào lọ có màu thẫm. 

Kết quả thu được gần 200g. 


HYDRO SũNFUIA 


(Dihydro sunfua) 
Acidum sullratuưm — Hydrosullric acid ” Schuefeluasserstoff 


Hydrogentum Hydrogen suiftde 
sulhraHmm Suifurated hydrogen 
HaS TUPT 34,082 


A. Khí dihydro sunfua 

Tính chất 

HạS là khí không màu, mùi trứng thối. Khi cháy nó tạo nên 
SO; và H;O (khi thiếu không khí tạo nên H;ạO và 8S). Hỗn hợp 
H;S với không khí nổ khi đốt cháy. T chảy -83”, T sôi -60,2°. 1/ 
cân nặng 1,53922g (ở các điều kiện tiêu chuẩn). HạS hòa tan 
trong nước và rượu. Nó hóa lỏng ở nhiệt độ phòng và áp suất 
15—-16œ; H;ạ8 lỏng linh động như ete. T.]. riêng ở -81” là 0,938. 
H;S rắn là một khối tinh thể màu trắng, nặng hơn HS lỏng. 
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Dihydro sunfua rất độc. Một lượng nhỏ dihydro sunfua cũng 
có thể tác dụng phá hoại đường hô hấp, mắt và làm đau đầu. 
Nông độ lmg/làm và cao hơn làm nguy hiểm đến tính mạng. 
Khi bị ngộ độc, cân đưa người bị nạn ra chỗ thoáng khí, nếu cần 
cho thở oxy. Nông độ giới hạn của H;ạS cho phép có trong các nơi 
làm việc là 0,01mg /1. 

Điều chế 


Mọi thí nghiệm có tiếp xúc với H;S§ đều phải làm trong tủ 
hút. Dihydro sunfua là chất độc mạnh có hại đối với hệ thần 
kinh. 

1. Phương pháp thông thường điều chế H5 trong phòng thí 
nghiệm là cho sắt sunfua tác dụng với axit clohydric 20% hay 
axit sunfuric 25% trong bình Kíp. 

FeS + 2HCI = FeCl; + H;S 
Hay 
FeS + H;SO¿ = FeSO, + HS 

Muốn điều chế những lượng nhỏ H;S theo phương pháp trên 
thì có thể dùng máy vẽ ở hình 28 nhưng thay kẽm bằng sắt 
gunfua. Để tỉnh chế HạS khỏi AsH; là tạp chất thường, hay có 
người ta cho khí đi qua bốn bình rửa đựng lần lượt dung dịch 
axit clohydric 8%, 5%, 2,B% và nước cất. Các bình rửa nối với 
nhau bằng các ống thủy tinh, nút lie chứ không dùng nút cao su 
và đặt trong nổi cách thủy nóng 60-70°. Ông dẫn khí phải bằng 
cao su đen chưa lưu hóa. 

Phương pháp tinh chế khí khỏi AsH; bằng cách cho khí đã 
làm khô (bằng CaCh; hay P;¿O;) đi qua ống chữ U đựng đây ¡iot 
khô. lot hấp thụ AsH; tạo nên Asl;. cho khí đã tỉnh chế sục qua 
bình rửa đựng nước rồi nếu cần cho đi qua bộ phận làm khô. Khí 
HạS cân làm khô bằng cách cho đi qua P;O; chứ không qua 
H;SO¿ vì H;S5O;, Sẽ Oxy hóa H5. 

Muốn loại sạch oxy thì cho đi qua dung dịch CrCl;, muốn loại 
sạch CO¿;” đi qua vòi nước vôi. 
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Đôi khi người ta dùng phương pháp thu khí HạS trong bình 
chữ khí chứa nước ẩm (để giảm tốc độ hòa tan khí) phương pháp 
này không kinh tế, vì mặc dù độ tan của khí H;S trong nước 
nóng bé nhưng vẫn không bù lại với tốc độ hòa tan lớn của nó. 

Nước lạnh trong 30p hấp thụ tât cả là 0,2—- 0,3m H;S trên 
1em” bề mặt tiếp xúc. 

Tốt hơn là thu HạS vào bình trữ khí đựng nước, trên mặt nước 
có lớp dầu parañn dày 5—10mm. Cho khí H;S vào bình chữ khí qua 
ống dẫn khí, đồng thời cho nước ra khỏi bình qua vòi ở phía dưới 
với cùng một tốc độ như nhau. Dùng áp kế mắc vào đường dẫn khí 
để kiểm tra tốc bằng nhau. Dùng áp kế nước mắc vào đường dẫn 
khí để kiểm tra tốc độ bằng nhau của khí vào và nước ra. 

2. Phương pháp điều chế H;S từ natri sunfua cũng khá tiện lợi: 

Na;5 + 2HCI = 2NaCl + H;S 

Bỏ Na¿§ (šÿ /£hậÐ vào bình bai miệng, dùng phêu nhỏ giọt 
thêm từ từ từng giọt dung dịch axit clohydric 5—10%, vừa thêm 
vừa lắc bình để trộn đều. Nếu thêm ngay một lúc nhiều axit, thì 
nút có thể bật ra và đôi khi vỡ bình. Khí cũng được tinh chế 
theo phương pháp 1. 

Muốn điều chế một lượng nhiều H;S, người ta dùng máy phát 
khí đặc biệt. 

3. Khí HạS5 rất tinh khiết có thể điều chế bằng cách đổ dần 
nước vào nhôm sunfua. 

AlaSa + 6HaO = 2AI(OH); + 3H;S 

4. Đun nóng đến 300° hỗn hợp gồm một phần lưu huỳnh và 
một phần parafin có thêm amiăng, sẽ được một dòng khí HạS từ 
từ thoát ra. 

B. Dung dịch dihydro sunfua 

Tính chất 

Dung dịch dihydro sunfua là một axit hai nấc yếu, làm đỏ giấy 
quỳ. Các hằng số phân ly K; = 8,7.10Ẻ, #; = 3,6.10 12 khi tiếp xúc 
với không khí, dung dịch dihydro sunfua bị oxy hóa dần và trở nên 
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đục vì giải phóng lưu huỳnh. Muốn giữ cho dung dịch không bị 
phân hủy, người ta cho thêm 2% đường hay 1% axit salixylic. 


Bảng 146 — Độ (an H;S trong nước uà rượu 
CHẾ Tưn†n 1 t°C 1H;S trong l C 
JEẽE°i | mm | 


2.4357 
2,3819 
2,3290 
3/2771 
2,2262 
2,1764 
2,127 
20799 
2/0322 
1,9876 
1,9430 
1,8994 
1,8569 
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Điều chế 


Cho khí HạS đã tỉnh chế vào đến bão hòa nước cất đun sôi 
(để loại O; và CO¿;) và để nguội, cho đến khi nếu lắc chất lỏng 
trong một bình kín thì cảm thấy áp suất trong bình tăng lên. 

Để tránh hao mất nhiều khí H;S vì độ tan bé của khí, cần phải 
tăng áp suất ở trong bình hấp thụ khí Muốn thế, cho khí (điều 
chế trong bình Kíp và đã tỉnh chế theo phương pháp thường 
dùng) đi vào bình kín, được làm lạnh và thường xuyên lắc. Bình 
đựng nước đến một nửa. Sự bão hòa khí được coi là kết thúc khi 
thấy số bọt khí sủi trong các bình tình chế giảm đột ngột. 
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Đổ dung dịch H;S vào bình, nút càng kín càng tốt, gắn 
parañn hay gắn xi để không khí khỏi lọt vào. Dung dịch H;S đã 
đậy kín nếu được để vào chỗ làm lạnh và tránh áng sáng thì sẽ 
không hề biến đổi. 


HYDROXYLAMIN HYDROCLORäA 


Hydroxylaminuin HydroxyÌamin Hydroxylamin 
Hydrochioricum Hydrochlorrde chlorhydradt 

NH;OH.HCI TUPT 69,497 
Tính chất 


NH;OH.HCI là những tỉnh thể hình kim. Không màu, t.Ì. 
riêng 1,67. Nóng chảy và phân hủy ở 150-151”. Nó dễ tan trong 
nước (45% ở 17°, 66% ở 100); ít tan trong rượu tuyệt đối (4,4% ở 
20), không tan trong ête. Nó là chất khử mạnh và khử đến 
NạO. Độc!. 


Bảng 147 - Tỷ trọng các dung dịch nước NH;OH HCI 


NH;OH.HCI % NH;OH.HCI % 


1,0147 


1,0214 
1,0303 


1,0437 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 5456-51, thành phẩm hạng £.È.p.£ cần phải có ít 
nhất 97,5% NH;OH.HCI, thành phẩm hạng £.È ít nhất 96%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong NH;OH.HCI các hạng (%): 


Tạp chất : t.b.p.t t.È. 

Chất không tan trong nước 0,002 0,005 

Bã còn lại sau khi nung 0,01 0,05 

Amoni clorua (NHẠC) 0,3 1,0 

Sunfat (SO¿a) 0,002 0,005 
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Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0005 0,001 

Sắt (Fe) 0,0003 0,0007 

Asen (As) 0,0001 0,0001 

Ngoài ra thành phẩm phải không có axit clohydric tự do. 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.£ người ta tổng hợp 
theo phương pháp sẽ làm với hydroxylamin sunfat và kết thúc ở 
giai đoạn cất axetonoxim. Cho vào phần cất của axetonoxim 
900m axit clohydric (.È.h.h, t.1. riêng 1,185) đun sôi trong 1 giờ 
với ống sinh hàn ngược và cất axeton, lấy gần 1/ chất lỏng cất 
được. Cho thêm vào dung dịch còn lại 10—15g than hoạt tính, 
đun sôi trong 10pb và cô gần đến khô, đến khi thu được những 
tính thể đã nghiền nhỏ. Để nguội, lọc các tỉnh thể khỏi một 
lượng nước cái, ép kỹ, rửa với 50m rượu rỗi sấy ở 40-45°. 

Kết quả thu được 230—240g (65-70%). 


HYDROXYLAMIN SưNFAT 


Hydroxylamtnum Hydroxyiamin Hydroxyiamin sulfat 
sưlfuiricum sưifte 
(NH;OH);.H;SO¿ TLPT 164,146 
Tính chất 
(NH;OH);.HzSO/¿ là những tỉnh thể màu trắng, tan trong nước 
và trong NHẠOH đặc, không tan trong rượu và ête. Dùng rượu có 
thể kết tủa chúng từ dung địch nước. Là chất khử mạnh. 


Bảng 148 — Độ ¿an (NH;OH);.H„SO, trong nước 


m. (BAN), $9 "ma 


30,7 41,3 50 52,2 


32,9 44,1 60 56,0 
36,6 48,2 90 68,5 


hifatfliauleiReri° Bia 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 7298-54, thành phẩm ¿.È.p.f phải chứa ít nhất 
97% (NH;OH)s.H;SO¿, thành phẩm ¿.& ít nhất 96%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong (NH;OH);.H;SO, các 
hạng (%): 


Tạp chất t.k.p.£ t.k. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Bã còn lại sau khi nung 0,01 0,05 
Amoni sunfat (NH,);SO, 030 0,8 
Clorua (Cl) 0,001 0,002 
Kim loại nặng nhóm Hạ§ (qui ra Pbh) 0,0008 0,0005 
Asen (As) 0,0001 0,0001 
Sắt (Fe) 0,0002 0,0015 
Điều chế 


Vì các muối hydroxylamin độc và có tác dụng phá hoại đa, 
nên các thí nghiệm với chúng cần làm trong tủ hút và tránh rơi 
dung dịch vào tay. 

Thành phẩm £inj khiết có thể điều chế theo phương pháp sau: 

NaNO; + 2NaHSO¿ -> NaON(SO¿Na); + H;O 
2NaON(SO;Na); + H;SO, -› 2HON(SO;Na); + Na;SO¿. 
2HN(SO;Na); 4H;O -› (NH;OH);.H;NaHSO, 
(NH;OH);.H;SO¿ + 2(CHạ);Co + 2NaOH -» 

_—> 2(CHạ);C =NQGH + Na;SO¿ + 4H:O 
2(CH;);C = NOH + 2H;O + H;SO, -› 
¬( NH;:OH);.H;SO, + 2(CH;);CO 

Lấy một xoong bằng sắt tráng men cỡ 10-127, cho vào 345g 
NaNO; kỹ thuật (tính theo thành phẩm 100%) và 5hgz nước đá. 
Vừa khuấy mạnh vừa đổ nhanh 3,17! dung dịch NaHSO; 36% 
nhưng cần giữ nhiệt độ không quá 2°. Rồi axit hóa dung dịch ở 
nhiệt độ không quá 0° đến phản ứng axit yếu đối với congo, phải 
dùng 620—-625m! dung địch 32% axit sunfuric kỹ thuật. Đun nóng 
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dung dịch bão hòa natri hydroxylamin-disunfonat để đẩy mạnh 
quá trình thủy phân. Để nguội dung dịch đến 30°, đổ vào bình 
cầu bằng thủy tỉnh pirex cỡ 10, cho thêm 425m axeton tỉnh 
khiết và để yên trong ba giờ. Cho thêm 800-825zmi dung dịch 
36% NaOH kỹ thuật đến phản ứng kiểm yếu đối với giấy quỳ, 
đun đến sôi và cất lấy khoảng 3í chứa axetonoxim. 

Muốn kết thúc việc cất thì lấy 5mi chất lỏng cất được, lắc với 
2ml ête. Tách lớp ête và đổ vào kính đồng hồ để cho bay hơi, 
nếu không còn những tinh thể axetonoxim là được. 

Đổ dung dịch axetonoxim vào bình cầu cỡ 5i, thêm 200g 
H;SO¿ (ïnh khiết) (tính theo axit 100%) đun sôi một giờ với ống 
sinh hàn quả cầu và cất axeton, lấy gần 1/ chất lỏng cất được 
(cần tránh lửa). Cho vào đụng dịch còn lại 10g than hoạt tính, 
đun sôi trong 1l0ph, lọc và chưng cho đến khi tạo thành váng 
dày. Để nguội, tách các tinh thể đã lắng xuống, rửa với 50mi 
rượu và sấy khô. 

Kết quả thu được 250-260g (60-63% lý thuyết). 


IOT 
lodum — Jodine lod 
Ĩ; TLNT 126,91 


Tính chất 

1; là những tỉnh thể lớn màu xám thẫm, có ánh kim, thuộc hệ 
tà phương, t.]. riêng 4,93. T chảy 113,5°, T sôi 184,35°. Hơi iot có 
màu tím. Mùi khó chịu, hơi giống clo, thoang thoảng giống mùi 
quả bề đào tươi. lot ít tan trong nước (0,0181% ở 10”) đễ tan 
trong rượu, dễ tan trong ête, cacbon disunfia, benzen, clorofom 
và các dung môi hữu cơ khác. 

Các dung dịch iot có các màu: tím trong cacbon disunfua, cacbon 
tetraclorua, clorofom; nâu đỏ trong benzen, etylen bromua, etylen 
clorua, dâu xăng; nâu trong ête, axit axetic, rượu axrton. 

Dễ tan trong axit iothydric và dung dịch KI cho màu nâu 

-thẫm, mới đầu tạo nên KI; nhưng dung dịch KI đậm đặc có thể 
hòa tan một lượng 1ot lớn hơn lượng tính theo phản ứng: 
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KI+l= Kl; 

Khả năng tạo nên poÌyiodua chứa nhiều iot hơn thì ít, mà chủ 
yếu là tạo nên Klạ là chất tương tự iot và làm tăng nhiều độ tan 
của iot. Điều quan trọng là nhờ tính không bền của Klạ mà dung 
dịch lọt trong KT đối xử như dung dịch của iot tư do. 

Hơi iot có tác dụng phá hoại niên mạc. lot dẫn nhiệt và điện kém. 

Bảng 149 —- Độ tan ¡ot trong dung dịch bali iodua - 


Lượng % trong | T.Ì. riêng ở | Lượng % trong 
dưng dịch dung dịch 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường " 

Theo TOQG 4159-48, thành phẩm hạng /.&.p phải có ít 
nhất 99,8% Iạ và thành phẩm hạng £.È ít nhất 99,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong I; các hạng là (%): 


Tạp chất . _ k?bp.t t.b. 
Chất không bay hơi 0,02 0,05 
Clo + brom (qui ra C}) _— 0,005 0,015 
Điều chế 


1. Để điều chế thành phẩm hạng /.È, người ta nghiễển sáu 
phân t.]. iot thị trường với hai phần t.I.CaO và một phần t1. KI, 
bỏ hỗn hợp vào cốc mỏng, để trên bếp cách cát. Miệng cốc đậy 
kính đồng hồ, trên kính đồng hồ có một ít nước. Khi đun nóng, 
lot thăng hoa và tụ lại trên kính đồng hỗ dưới dạng tính thể 
hình kim. Muốn tỉnh chế tốt hơn thì cho thăng hoa lại ở nhiệt 
độ càng thấp càng tốt và sấy khô trong bình phòng ẩm, chứ 
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không dùng vazelin. Cũng không thể làm thí nghiệm trong cốc 
sứ đậy trên phêu hoặc tiện lợi hơn nữa, dùng dụng cụ có dòng 
nước để nguội (h.32). 
k TP Muốn đạt kết quả tốt phải thăng hoa chậm 
và lặp lại nhiều lần. Phương pháp khá đơn 
giản là tỉnh chế iot bằng cách đun iot đến khi 
nóng chảy với dung dịch KI 30% trong cốc 
trên đậy kín đồng hồ. Sau khi để nguội, các 
tính thể iot bây giờ hoàn toàn không có ƠI, 
đem rửa và sấy khô trong bình phòng ẩm 
trên H;SO¿ rồi cho thăng hoa lần nữa theo 
Hình 32. Dụng phương pháp ¡ nếu cần. Dung dịch KI đã 

cụ thắng hoaio dùng có thể dùng lại vài lần. 

La 6KI + KạCr¿O; = 3lz + CrạO;.4KzO 

Muốn điểu chế iot hạng /.È.p.f người ta đun nóng hỗn hợp 
một phân t.]KI đã nghiền nhỏ và sấy khô với 1,5-2 phần t1. 
KzCr¿O; trong bình cổ cong có bình hứng cho đến khi hơi iot 
không bay lên. 

Hiệu suất gần đúng như lý thuyết. 

8. Tái sinh bã iot của phòng thí nghiệm. Người ta điều chế iot 
hạng f.k bằng cách tái sinh như sau: 

2KT + 2Cu8O¿ + Na¿SO; + HạO = Cual¿ + K¿SO¿ + 2NaHSO, 

Cus¿ï› + 8HNO¿ = lạ + 2Cu(NO;)¿ + 4NÑO› + 4HạO 

Hòa tan 110g đồng sunfat kỹ thuật trong 6,ð0z¿ nước nóng 
rồi để nguội, cho thêm 75g Na;SO;:.7H;O kỹ thuật. Dung dịch 
đều để tái sinh được 50ø iot từ bã của phòng thí nghiệm. 

Lấy dung dịch có chứa iot và hợp chất của iot, thêm: dung 
dịch CuSO¿ + Na;SO; đến khi kết tủa không lắng xuống. Để yên, 
tách kết tủa Cual¿ ra, rửa nước năm lẩn và sấy khô ở 70-80”. 
Phản ứng giải phóng iot cần tiến hành khi đã tích tụ được một 
lượng khá lớn Cual¿, và phải làm trong tủ hút. 

Với l*Èg Cuals, cho thêm 800m nước, khuấy kỹ, dùng phêu có 
chân đài nhúng vào chất lỗng thêm dẫn 1,46&g HNO; kỹ thuật, 
t1, riêng 1,4. Vừa thêm vừa lắc, không cho sủi bọt, khuấy kỹ 
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chất lỏng, để yên trong 3-4 giờ rồi đổ nước ra khỏi kết túa iot. 
Cất iot trong bình cổ cong đun nóng trên bếp điện. Đem iot đã 
cất được sấy khô trong bình phòng ẩm bằng CaCl; hoặc H;SO¿,. 

Thu được 600—640g (90—95% ). 

4. Phương pháp đơn gián để tính chế iot dựa vào sự thăng 
hoa iot trong chân không. 

Quá trình thăng hoa được tiến hành trong bình. Ở nút bình 
nắp một ống nghiệm rộng có nước lưu thông để ngưng tụ iot và 
một ống nối với bơm chân không để tạo áp suất dư trong bình 
B-6mmiHg. Dùng thìa bằng thúy tỉnh hữu cơ để lấy lớp iot tỉnh 
thể bám trên thành ống nghiệm. Sau ba lần thăng hoa thì thu 
được iot tính khiết đặc biệt hạng B-3. Nhờ có chân không nên 
quá trình thăng hoa tăng lên khoảng 10 lần, và độ ẩm của iot 
giảm xuống 0,02%. 

Muốn điều chế thành phẩm có độ tính khiết cao hơn nữa cần 
phai loại trừ khả năng hơi iot mang theo tạp chất vào. Muốn thế, 
sau khi cho iot đã tỉnh chế vào bình người ta phủ bình ở phía trên 
lại bằng vải lọc FPP, biện pháp đơn giản này cho phép điều chế 
được thành phẩm tỉnh khiết đặc biệt hạng B-4 sau từ một đến hai 
lần thăng hoa. Thăng hoa 1kg lot hết khoảng 15 giờ. 

Cuối cùng, để điều chế iot có độ tỉnh khiết cao nhất (hạng B- 
5) thì cũng làm như cách trên, vải lọc FPP phải được tẩm ướt 
bằng dung dịch natri dietyldithyocacbonat 5% và phơi khô ở 
nhiệt độ phòng. Với cách xử lý đó vải sẽ mềm và đàn hồi được. 

5. Phương pháp rất đơn giản để tỉnh chế iot là kết tính lại nó 
từ cacbon tetraclorua. 

Hòa tan 100g thuốc thử iot trong 1/ CCl¿ ở 60°. Lọc dung dịch 
đang nóng qua giấy lọc đày rồi làm lạnh nước lọc xuống từ -7 
đến -10° bằng hỗn hợp nước đá và muối. Tách các tỉnh thể iot 
trên phẫu Busne, rửa bằng cacbon tetraclorua ướp lạnh, rồi ép 
thật cẩn thận. 

Thành phẩm thu được thường ứng với thuốc thử tỉnh khiết 
đặc biệt hạng Ö-4: tổng số 20 nguyên tố tạp chất không quá 
3.10 *%. 
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IOT MONCLORGäA 


odum monochloratum lodine chioride_ Jodmonochlorid 
Đi l TLPT 162,37 

Tính chất 

IƠI là những tính thể màu đỏ có mùi xốc, tổn tại ở dạng. 
Dạng ơ bên, có t.l. riêng 3,86, và T chảy 27,17°, dạng B không 
bền có t.l. riêng 3,36 và T chảy 13,92°. T sôi của ICI là 101,3° 
tan trong rượu ête, CCl¿, CHạCOOH kết tỉnh và axit clohydric 
đặc. Nó bị nước phân hủy một phần. Là chất oxy hóa mạnh. 

Điều chế 

Bỏ vào bình cầu đã cân trước, 220g iot đã thăng hoa hai lần 
và cho dòng khí clo đi vào bình câu (frong tủ hút) đến khi trọng 
lượng của hình cầu tăng thêm 62,5g. 

Thu được 282g dạng ơ (100%), 


IOT TRICLORAA 
sJodum tríchlordatum lodine tríchlortde JJodtrichiorid 


IC]ạ TLPT 233,28 
Tính chất 


IClạ là những tinh thể hình thoi màu vàng, t.|. riêng 3,11. 
nóng chảy ở 101” (ở áp suất 16a?) sôi ở 77°, phân hủy thành ICI 
và Cl;¿. Hòa tan trong rượu và ête. Nó bị thủy phân. 

Điều chế 


Bỏ vào bình cầu đã cân trước 225g iot thăng hoa, cho dòng 
khí clo đi vào bình (rong tủ hú¿), thỉnh thoảng lắc bình cầu. Khi 
phản ứng gần như ngưng lại, tiếp tục clo hóa và đun nóng bình 
cầu trên bếp cách thủy. Quá trình kết thúc khi trọng lượng bình 
cầu tăng thêm 185g. Đập vỡ bình cầu trong tủ hút, nghiền nhỏ 
thành phẩm và đổ vào lọ nút nhám. Cần đeo mặt nạ khi làm 
giai đoạn sau của thí nghiệm. 

Thu được 380g (92%). 
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KALI ANTIMONYLTACTRAT 


Tartartts Potassitunt antinonyÌ- Đrechueinstein 
sf:biatum tartrdfe` Weinsatre 
Tortarus cmetlicus ' Turtdr emetic Antinon-balÙitum 
K(SbO)GC„H¿¡Oa.1/2H;O TUPT 333,94 


Tính chất 

K(SbO)CuHaO¿.1/2H;O là những tính thể hình thoi, không 
màu, t.Ì. riêng 2,60, chảy rữa ngoài không khí. Tan trong nước 
(2,53% ở 30°). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTBHC 2928-51, thành phẩm ¿} phải chứa ít 
nhất 99% K(SbO)C;H,O¿.1/2H;O, 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong K(SbO)C,H„O¿.1⁄2H;O 
hạng ¿È (%): 


Chất không tan trong nước 0,01 

Clorua (C]) 0,005 
Sunfat (SƠu) 0,025 
Asen (As) 0.002 


Điều chế 
SbzO; + 2KHC,H,O; = 2K(SbO)c„H,O¿ + HO 

Để điều chế thành phẩm có độ #inh khiết thuốc thủ, lấy 100g 
Sb¿O; đã rửa kỹ, đun sôi với dung dịch 125g KHƠ,H,O, trong 1¿ 
nước đến khi tan hết. Trong khi đun sôi cần phải làm như thế 
nào đê t.]. riêng dung địch không quá 1,08—1,09. sau khi đã hòa 
tan xong, cô chất lỏng đến t.Ì. riêng 1,125 và để kết tỉnh. Tách 
các tính thể đã lắng xuống và làm khô giữa các tờ giấy lọc. 

Kết quả thu được là 140g (62%, qui ra SbaO2). 


KALI BIIODAT 


Kalium bÙodicum Potassium bioddte — KaHunbjodot 
KOs.HIO¿ TUPT 389,93 
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Tính chất 

KIO;.HIO; là những tỉnh thể hình thoi hoặc tà phương không 
mâu, tan trong nước (1,3% ở 15"). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 59-52, thành phẩm /.Èk.h.h và /É.p£ phải 
có ít nhất 100 + 0,2 KIO¿.HIO; thành phẩm /.È ít nhất 99,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KIO;.HIO; các hạng (%): 


Tạp chất tkhh thịpt tk 
Chất không tan trong nước 0005 0,005 0,01 
lodua (l) 0,001 0.002 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 0,09 
Sắt (Fe) 0/0002 0/0005 0,001 
Clorua (C1) 60,005 0.03 0.05 


Kim loại nặng nhóm H8 (quira Pb) 0/0005 0,001 0,002 
Điều chế 


Thành phẩm hạng £.È.p.£ điều chế theo phương pháp sau: 

2KECIO; HCI + lạ = KIOs.HIO; + Cl¿ + KCI 

Lấy bình câu, lắp vào miệng bình á 
cầu một ống có nhánh (h.33), đun 
cách thủy, hòa tan trong bình cầu 
100g KCIO; kỹ thuật vào 250—300mi N. 6 
nước. Qua nhánh ngang đồ vào bình 
cầu 3-4m axit clohydric (t.Ì. riêng 
1,12) và đổ ngay vào B-6g iot. 

Mới đầu phản ứng hầu như không 
xảy ra nhưng iot tan tạo thành TƠI. 
Khi iot đã tan, thém những lượng mới iot (từng 5g một). Dẫn 
dẫn phản ứng xảy ra rất mạnh, phát nhiều nhiệt cho nên phải 
ngừng đun. Một phần iot thăng hoa, các sản phẩm khí của phản 
ứng được hứng trong bình nón KOH. Việc cho thêm iot cẩn làm 
nhanh để không phải đun lại mà hỗn hợp vẫn lỏng, Nếu những 


Hình 33. Sơ đồ dụng cụ 
điều chế KIO;.H1O¿ 
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tỉnh thể bắt đầu lắng xuống thì đun nóng hỗn hợp. Phải cho vào 
tất cả 115g lot hoặc hơn một ít. Khi màu vàng không biến mất 
nữa, tức là phản ứng đã kết thúc. Cho thêm vào tinh thể nhỏ 
KCIO;, dung dịch mất màu, đổ nhanh chất lỏng vào bát sứ lớn, 
Đề yên vài giờ, tách tỉnh thể KIO;HIO; ra. 

Hòa tan sản phẩm thô (gần 200g) và 1/ nước nóng (70-80°) 
lọc và để yên trong một đêm. Tách những tỉnh thể đã lắng 
xuống, rửa với 100m nước và kit lại trong 800/n/ nước. Tách 
những tỉnh thể ra, sấy khô ở 30-40, đổ vào lọ nút nhám. 

Kết quá thu được là 80ø. 

Cần dùng nước cái để điều chế K]O¿. 


KALI BOFLORdA 


Kuium Potasstum Kaliumborofluorid 
boroffuoricum boroffuoride Borfluoruuasserstoff saures 
kaÌiurn 
KBF¿ TLPT 125,91 
Tính chất 


KBE¿ là các tinh thể không màu, thuộc hệ lập phương hoặc tà 
phương, t.l. riêng 2,50g/cm”. T chảy 529,5°. Thuốc thử này tan ít g 
nước (0,44% ở 20”). Không tan trong rượu etylic ở nhiệt độ phòng. 

Điều chế 

Có thể điều chế KBE¿ theo phương pháp được mô tả khi tổng 
hợp axit boflohydric (từ HF và HạBO;) và tiếp đó dùng kaii 
hydroxyt để trung hòa axit này: 

HạBO¿ + 4HF= HBF, + 3H:O 
HBEE¿ + KOH = KBF¿ + HO 

Cho vào bát platin (nếu thành phẩm không đòi hỏi độ tỉnh 
khiết cao, thì có thể dùng bát bằng chất dẻo) 100g axit clohydric 
47%, làm lạnh đến 0”, rồi cứ cách ít phút lại thêm một lượng 
nhỏ cho đến khi hết 35,Bg axit boric đã nghiền nhỏ. Để yên hỗn 
hợp 5-6 giờ ở nhiệt độ phòng để hoàn toàn phản ứng tạo HBE¿, 
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Sau đó lại làm lạnh bát đựng dung dịch đến 0°. Rồi vừa khuấy 
liên tục vừa thêm từ từ dung dịch KOH 5N đến phản ứng kiềm 
theo metyl da cam (hết khoảng 115m). Giữ dung dịch ở 0° cho 
đến khi các tỉnh thể muối tách ra hoàn toàn. 
Lọc hút các tỉnh thể trên phễu Busne, rửa vài lần bằng nước 
lạnh, sau đó rửa bằng rượu etylic và cuối cùng bằng ete dietylic. 
Hiệu suất 62~67g (86-93%). 


KALI BROMAT 
Kalum bromicum Potasstum bromdte Knltưm bromat 
KBrO; TLPT 167,016 


Tính chất 

KBrO; là những khối mặt hình thoi, không màu, t.Ì. riêng 
3,34. Ở 434” nóng chảy và phân hủy thành KBr và O¿. KBrO; có 
thể làm bốc cháy một số chất hữu cơ (rượu, gÌyxerin, v.v...). tan 
trong nước, ít tan trong rượu. Dung dịch nước bão hòa sôi ở 104”. 


Bảng 159 - Độ tan KBrO; trong nước 


Bảng 151 ~ Tỷ trọng các dung dịch nước RBrO; 


1,0056 4 1,0282 
1.0131 : B 1,0359 
1,0206 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4457-48, thành phẩm ¿.È.h.h và ¿.b.p.t phải có ít 
nhất 99,8% KBrOa, thành phẩm ¿.È ít nhất 99,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KBrO; các hạng (%): 


Tạp chất tÈh.ịh thịpt th 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Bromua (Br) 0,005 0,02 0,04 
Sunfat (SOÒ¿) 0,003 0,095 0,01 
Clorua và clorat (tính ra C]) 0.03 0,05 0,1 
Kim loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0/0005 0/0005 0.001 
Sắt (Fe) 0,0002  0,0005 0,001 


Thành phẩm phải đảm bảo có dung dịch nước trung tính. Hòa 
tan 5g thành phẩm trong 60ml nước, cho thêm hai giọt dung dịch 
phenolphthalein 1%, dung dịch phải không có màu hồng. Nhưng 
với một lượng nước bằng ấy và đã cho phenolphthaleain như trên, 
cho thêm một giọt kiểm 0,1N, dung dịch phải có màu hồng. 

Điều chế 

1. Phương pháp điều chế thành phẩm có độ tỉnh khiết thuốc 
thử dựa vào phản ứng: 

12EOH + Brạ + 5Cl¿ = 2KBrO¿; + 10KCI + 6HạO 

Đổ vào cốc sứ 1050 dung dịch KOH (šÿ thuật) đã lọc, t.L. 
riêng 1,32 lượng này ứng với 450g KOH. Dùng phẫu nhỏ giọt, 
cuống phễu nhúng đến đáy cốc, vừa lắc vừa nhỏ thêm rất chậm 
110g brom. Cho khí clo bão hòa dung dịch. Muốn biết dung dịch 
đã bão hòa khí clo chưa thì phải thử: lấy 10m dung dịch, cho 
thêm 10m nước, đun sôi đến khi đuổi hết hoàn toàn Br; và Cl; 
(giấy tẩm iodua và hề tỉnh bột để trong hơi của chất lỏng phải 
không hóa chàm) rồi cho thêm phenolphthalein (không được 
sinh màu đỏ). Làm lạnh dung dịch xuống 1ã”, tách hỗn hợp tinh 
thể KBrO; và KCI (300-350ø) và trộn với 150m nước trong vài 
giờ. Tách nhừng tinh thể ra, rửa lại một lần nữa với 100 
nước. Tách tỉnh thể ra, sẽ được 200-240g KBrO; thô. Để kết 
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tình lại, ta hòa tan muối đó trong 1 nước nóng, lọc, làm bay hơi 
đến khi có váng tinh thể và để nguội. Kết tỉnh lại một lần nữa 
những tính thể đã thu được (gần 150g) trong 800m nước. Tác 
các tính thể ra, sấy khô ở 80—85°. Lượng thu được 100-125. 
Làm bay hơi nước cái của bai lần kết tỉnh ở trên, ta có thể thu 
thêm một lượng thành phẩm kém tinh khiết hơn. 


%, KBrO; tỉnh khiết có thể điều chế bằng cách điện phân 
dung dịch nóng (50—-70”) chứa 450g// KHr (:.È). Âm cực là một 
bản có khoan lỗ bằng thép không gỉ, dương cực là một số sợi 
platin mắc vào tấm đệm bằng ebonit đặt cách âm cực mm. Khi 
điện phân, lúc đầu tạo nên KOH và Br¿, sau các sản phẩm này 
phản ứng với nhau: 

2KOH + Br; + KBrO + KBr + H;O 
BrO + 4OH' - 4e ->» BrO; + 3H;O 

Mật độ dòng ở âm cực là 0,4-0,5A / cm, ở dương cực lá 1A/cmẺ. 
hiệu suất theo dòng điện là 73-78% (tiêu thụ một năng lượng 4,5— 
5kWh trên 1kg KBrO;). Những tỉnh thể KBrO; lắng xuống có chứa 
3--4% KEBr. Tách các tỉnh thể ra và rửa nước, cứ 400g muối thì lấy 
1,5/ nước cất. Kết quả thu được 360g thành phẩm tỉnh khiết hơn 
chứa 99,7% KBrOs và 0,3% KBr. Muốn tinh chế được hoàn hảo, cần 
kết tỉnh lại thành phẩm theo phương pháp 1. 


KALI BROMA 
Kahium bromgtim Potasstưmn bromide — Kaiium bromid 
KBr TLPT 119,016 


Tính chất 

KBr là những tinh thể lập phương, lấp lánh, không màu, t.]. 
riêng 2,756 bên trong không khí. T chảy 728”, T sôi 1380”. Dễ 
tan trong nước, khó tan trong rượu (0,5%). Dung dịch nước có 
phản ứng trung hòa. 
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Bảng 152 ~ Độ tan KBr trong nước 


Bảng 153 — Tỷ trọng các dung dịch nước KBr 


1,0903 

1,1070 

1,1242 

1,1419 

1,1601 
22 1,1788 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4160-48, thành phẩm t.È.p.t phải có ít nhất 99% 

KBr, thành phẩm ¿£.È ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KBr các hạng (%): 


1,1980 
1,2178 
1,25383 
1,2593 
1/3147 
1,3764 


Tạp chất t.È.p. tL°. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Bromat (BrO;) 0,001 0,005 
Sunfat (SO,) 0,002 0,01 
Nitơ tổng số (qui ra N) 0,001 0,002 
Bari (Ba) 0,002 0,008 
Canxi (Ca) 0,002 0,01 
Magiê (Mg) 0,001 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qưi ra Pb) 0,0002 0,001: 
Sắt (Fe) 0,0002 0,001 
Clorua (Cl) 0,9 0,8 
lodua (T) 0,05 0,05 
456 
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Thành phẩm cũng phải đảm bảo dung dịch nước trung tính. 

Hòa tan 5g thành phẩm trong 30mi nước và chia làm hai 
phần đều nhau. Thêm vào một phần một giọt dung địch rượu của 
phenolphtalein 1%, dung dịch phải không có màu hồng. Thêm 
vào phần nước một dung dịch metyl dacam 0,1%, dung dịch cũng 
không được có màu hồng. 

Điều chế 


1. Đun sôi dung dịch chứa 159g K;CO; kỹ thuật trong 150m! 
nước, vừa khuấy vừa cho thêm dần từng ít một dung dịch EeBrỶ 
(kÿ thuật) 50% (t.1. riêng 1,42) cho đến khi chất lỏng không còn 
cho màu đỏ với phenlphtalein. Muốn loại hết sunfat, cho thêm 
dung dịch loãng chứa 3-4g Ba(OH);.8H;O (¿£). Kiểm tra lượng 
Ba(OH); bằng cách lấy mẫu thử: dung dịch đã lọc phải không 
cho kết tủa với Ba(OH); và với HạSO¿ 9N. 

Cho thêm KOH vào hỗn hợp đến phần ứng kiềm yếu đối với 
phenolphtalein và để yên. Lọc hỗn hợp, rửa kết tủa hai lần với 
nước, lấy nước lọc và rửa, đem cô đến khi có t.1. riêng 1,4. Lọc 
lại dung dịch qua giấy lọc kép và cô đến khi còn 1⁄3 thể tích, để 
nguội, tách tính thể ra, nước rửa và sấy khô ở 120%. 

Kết quả thu được 100g. 

2. Thành phẩm hầu như không có Cl có thể điểu chế theo 
phương pháp sau: 

Lấy dung dịch bão hòa (38%) của thành phẩm có chứa 0,8— 
1,2% CÏ, cho thêm dung dịch axit bromhydric đậm đặc (40-— 
48%). Tách nhanh các tỉnh thể đã lắng xuống và sấy khô. Lượng 
Cl trong thành phẩm không quá 0,09-0,15%. Việc tỉnh chế ba 
lần theo phương pháp trên cho phép điều chế được thành phẩm 
chứa dưới 0,005% CT, . 

3. Thành phẩm có độ tỉnh khiết cao (hàm lượng Fe và các 
kim loại nặng hơn 1.10 "%) được điểu chế bằng cách tỉnh chế 
thuốc thử ¿.È.p.£ theo phương pháp hấp thụ tạo phức, 

Hòa tan 500g KBr trong 1,5, rồi thêm dần 60m dung dịch 
natri dietyldithiocacbamat 3%. Sau 30ph cho thêm 30g than hoạt 
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tính nhãn hiệu Á (kiểm), than này đã được rửa sạch trước bằng 
nước cất nóng (60°). Sau 20pñ lọc than, rửa than ba lần bằng 
nước, thu nước rứa để riêng. Cô phần nước lọc chính (1,65— 
1,70%, t.l. riêng 1,18) cho đến khi thoát ra một lượng lớn tinh 
thể, rồi làm lạnh. Ép các tỉnh thể rồi sấy khô ở 80”. 

Hiệu suất 400g (80%). 

Cô nước cái (110—120zn) cùng với nước rửa đến khô sẽ thu 
được khoảng 70g KBr hạng ¿.È. 


KALI CACBONAT 


KuHum carbonicwưm Potassiumn carbondfe Kuaiiumcgarbondt 
Pot-ashes, Potash Pottasche 
cauisftc 
K;CO; TLPT 138,211 


Tính chất 


KạCOa là bột tỉnh thể màu trắng, t.Í. riêng 2,29, chảy rữa 
ngoài không khí ẩm. T chảy 891°. Rất dễ tan trong nước cho 
phản ứng kiểm, không tan trong rượu và ête. Khi để nguội dung 
dịch nóng bão hòa sẽ được hydrat KaCOa. 1,5H¿O là những tình 
thể lấp lánh dạng thủy tỉnh, hệ đơn tà, t.Ì. riêng 2,17, mất nước 
kết tỉnh ở 100”. 


Bảng 145 - Độ tan của K;CO; trong nước 
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50 100 


110 
120 
130 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 4221-53, thành phẩm /.È.h.h và £.k.p.t phải chứa 
ít nhất 99% KạCO¿, thành phẩm £.È ít nhất 98%, 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong K;CO; các hạng (%): 


Tạp chất tè.hh thpt th 
Chất không tan trong nước 0005 0/0005 0,01 
Clorua và clorat (tính ra CŨ) 0,001 0002 0,01 
Lưu huỳnh tổng số (qui ra SO/) 0,002 0/002 0,005 
Axit silc (SIO¿) 0,004 0,004 001, 


Chất kết tủa bởi amoniac (Al¿Oa + 0,005 0/01 0,02 
TeaO;) 


Photphat (PO,) 0001 0,001 0002 


Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0001 0,001 0,002 
1m loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0/0005 0/0005 00005 
Canxi và magiê (Ca + Mg) 0,005 0,01 0,02 
Asen (As) 0,0000 00000 0,0000 
5 5 5 
Lượng hao hụt khi nung 1 † 2 


Ngoài ra, còn cần phải thử lượng natri trong thành phẩm. 
Lấy sợi đây platin có vòng nhỏ ở một đầu nhúng vào dung địch 
thanh phẩm 20%. đưa vào ngọn lửa không màu. Màu vàng của 
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ngọn lứa không được đậm hơn màu khi thử với dung dịch có 
0,2ng Na" trong 1mi. 


Tình chế 


1. Thành phẩm hạng ¿.È.h.h hoặc £.k.p.f có thể điều chế bằng 
cách kết tỉnh lại muối /.È trong nước. Hòa tan 200g K;CQ¿ trong 
500m nước, lọc, cho bay hơi đến khi còn 3500 và để nguội đến 
65”. Tách các tỉnh thể đã lắng xuống và sấy khô, còn nước cái 
lại đem cho làm bay hơi lại và kết tính. 

Kết quả thu được gần 100g. 

2. Muốn loại sạch hẳn Cl' trong thành phẩm thì điện phân 
dung dịch K;Coy 15-20% với những tấm điện cực bằng bạc 
(dương cực có diện tích 154cm”). Nếu thể tích chất điện phân là 
2ï và điện thế 0,8—1,3V, thì mật độ dòng ở dương cực sẽ là 0,02- 
0,03 mA /cm”. Sau 50-60 giờ, thì kết thúc quá trình điện phân. 
Trong dung dịch có bạc clorua dạng huyền phù, huyển phù này 
sẽ lắng xuống sau vài giờ. Khi nào dương cực bị đen nhiều (vì 
tạo nên Ag;O) thì kết thúc giai đoạn tỉnh chế. 

Muốn loại hết bạc tan thì điện phân dung dịch trong một giờ 
với cực điện cực platin (điện thế 6V). Nhờ tinh chế, lượng Cl' từ 
1,6-1,B% giảm xuống đến 0,000%. Muốn làm cho các đương cực 
bạc trở lại bình thường, thì đun nóng ở 700°. Lọc dung dịch 
K;CO¿, cô và cho kết tỉnh như bình thường. 


KALI CLORAT 


Kalium chloricum Potastum chỉordte Kuaium chỉorat 
KC]Oa TLPT 122,553 
Tính chất 


KCIO; là những lá mảnh không màu, lấp lánh như xà cừ, 
hoặc là những thỏi tinh thể đơn tà bốn cạnh hay sáu cạnh. Bên 
khi để ngoài không khí, tan trong nước cho phản ứng trung hòa. 
T.1. riêng 2,344. Tan ít trong rượu 95% (0,8%) và gÌyxerin (3,3%), 
hầu như không tan trong rượu tuyệt đối. 
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Nóng chảy không phân hủy ở 370”. Khi đun nóng nhanh, nó 
đã nóng chảy, giải phóng oxy ở ngay 352". Ở 550° nó giải phóng 


nhanh toàn bộ oxy. 


Nếu KCIO; có lẫn tạp chất cháy (như than, tỉnh bột giấy) thì 
không được đun nóng và nghiền thành phẩm đó trong cối (có 


thể nổ mạnh). 


Bảng 156G — Độ tan KC¡O; trong nước 
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Bảng 157 — Tỷ trọng các dung dịch nước KCIO; 


KCIO; % " 
1 1,0049 
1/0113 


1/0178 
1,0245 
1,0312 
1,080 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 4235-48, thành phẩm phải có ít nhất 99% KC1O¿. 
Lượng tạp chất tốt đa cho phép trong KC1IO; các hạng (%): 


Tạp chất t.k.pt 
Chất không tan trong nước 0,005 
Clorua (Cl) 0,002 
Sunfat (SO¿a) 0,005 
Bromat (BrO;) 0,005 


t.h. 
0,01 
0,005 
0,01 
0,01 


tilig:tiadlaft Bqplo:Brd 


Em loại nặng nhóm H;8 (qui ra Pb) 0,001 0,002 


Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Canxi (Ca) 0,002 0,005 
Magiê (Mg) 0,002 0,005 
Asen (AÀs) 0,00005  0,0001 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿#& thì hòa tan 100g KCI 
(?.) trong 150/ni nước, thêm 1g K;zCrO¿ rồi điện phân dung dịch 
trong 14 giờ ở 40-60”, trong quá trình điện phân phải cho thêm 
nước bù lượng nước bốc hơi. Điện cực là những tấm platin: bề 
mặt dương cực khoảng 25em”, âm cực 15-20em?. Điện thế 6- 
10V, mật độ dòng ở dương cực 0,2Á/em”. Điện phâu xong, để 
nguội dung dịch, tách tỉnh thể ra và rửa. Muốn tính chế, lấy 
100g thành phẩm hòa tan vào 300m nước sôi, lọc dung dịch qua 
giấy lọc gấp để nguội. Tách tỉnh thể ra, rửa với một ít nước lạnh 
và sấy khô trong tối. 


Kết quả thuốc được gần 90g (90%). 


KALI CLORHA 


Kualium chlorattun Potgsstuưm chioride Kaium chiorid 
KŒI TUPT 74,55 
Tỉnh chất 


KCI là những tính thể lập phương, không màu (thường là 
những thoi đài), t.]. riêng 1,987—1,989, bền ở ngoài không khí. 
Khi đun nóng, nó nở toác ra và nóng chảy ở 770° thành chất 
lông sôi ở 1417”, khi để nguội đông lại thành một khối dạng 
thủy tình. 

Tan trong nước cho phản ứng trung hòa, khòng tan trong 
rượu tuyệt đối và ête. 
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Bảng 158- Độ (an KCI trong nước 


Bảng 159 -— Tỷ trọng các dung dịch nước của KCI 


1,0567 
1,0633 
1,0701 


1,0768 
1,0836 
1,0905 ˆ 


1,0974 

1,1043 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4234-48, thành phẩm phải có ít nhất 99,8% KCI. 
Lượng tạp chất tối đa cho có trong KCI các hạng (%): 


Tạp chất th.hh thpt tk 
Chất không tan trong nước 0,008 0,005 0,02 
Clorat (C1Oạ) 0/0012 0/0012 9,0024 
unfat (SO¿) 0,002 0,005 0,01 
Nitd tổng cộng (qui ra N) 00005 0,001 0,001 
Photphat (POa) 0,001 0,002 0,005 
Canxi (Ca) 0,005 0,007 0,01 
Magiê (Mg) 0,002 0,003 0,005 
lãm loại nặng nhóm H;S (quira Pb) 00005 00005 0,001 
Sất (Fe) 0.0001 0,0003 0/0005 
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Điều chế 


1, Muốn điều chế thành phẩm hạng /.k.p.t, người ta hòa tan 
100g KCI (kÿ thuật) trong 300m/ nước nóng, thêm dung dịch bão 
hòa 5g BaCl;.2H;O để yên và kiểm tra sự kết tủa SO,” đã hoàn 
toàn chưa (nước lọc khi cho thêm axit clohydric và BaCl; phải 
không đục). Lọc, cho thêm vào nước lọc 2m HạO; 3% và dung dịch 
đặc chứa 6g KạCO¿, sau khi để yên, phái bảo đảm ¡ot Ba”' đã kết 
tủa hoàn toàn (lọc Iot khi cho thêm HạSO¿ phải không đục). Lọc 
lần nữa, thêm vài mililít nước H;S và để yên kết tủa được hoàn 
toàn. Lọc, cô, đến khi còn một ít và thêm ðzmm/ HCI (.k.h.h, tÌ. 
riêng 1,12). Tách những tỉnh thể ra và sấy ở 100—120°. 

Kết quả thu được 85—90Qg. 

Nếu khi tiến hành kết tỉnh có dùng máy khuấy (150-200 
ugÍph) để khuấy dung dịch, thì thành phẩm thu được sẽ sạch 
hơn nhiều (theo hàm lượng các sunfat và amon). 

%. Có thể tỉnh chế kali clorua (và các muối khác của kali) 
bằng than đã được oxy hóa. 

Than được oxy hóa được chuẩn bị từ than hoạt tính BAY. 
Thoạt tiên phải không tàn hóa bằng cách đun sôi than 3-4 giờ 
_ với axit clohydric 2W. Sau đó thay axit bằng axit mới, rồi lại đun 
sôi. Lặp lại động tác này ba lần. Dùng nước rửa gạn than đã: 
được không tàn hóa, sau đó rửa bằng dung dịch amoniac 2% đến 
khi không còn phản ứng với Cl (thêm axit nitric vào mẫu dung 
dịch thử cho đến phản ứng axit và thêm dung dịch AgNO; sẽ 
không xuất hiện kết tủa hoặc vẩn đục). 

Than không tàn được oxy hóa như sau. Cho 500g than vào 2Ÿ 
HNQ¿ loãng (1:1) rồi đun nóng 4-5 giờ trên bếp cách thủy ở 75-- 
90°. Tiếp đó rửa than bằng nước cất hai lần đến khi nước có 
phản ứng axit yếu (pH 3-4), sau đó bằng dung dịch KOH 1N 
(loại f.k.p.£) đến khi nước lọc mất màu vàng, và cuối cùng rửa 
bằng nước đến khi nước rửa có phản ứng trung tính. Khi đó thu 
được than ở đạng K* và được dùng để tính chế các muối bất kỳ 
của kali và KOH. 
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Cho than vào cột thủy tỉnh (có thế dùng buret loại thông 
thường), rồi cho dung dịch 10-20% KCI đã tỉnh chế đi qua cột 
than với tốc độ 50-70 giọt một phút. Dung dịch thu được thực tế 
không chứa các tạp chất Ca”, Sr?*, Ba?*, Pb”*, Cu”. 


KALI CROMAT 
Kaliutr chromicuưm ĐPotassttrn chromatc  Kalium chromat 
K;CrO¿ TLPT 194,210 


Tính chất 

K;CrO là những tỉnh thể tà phương, màu vàng, t.Ì. riêng 
2,74, bên ngoài không khí. T chảy ở 968°. Tan trong nước cho 
dung dịch đậm có phản ứng trung hòa đối với quỳ và không tan 
trong rượu, ête. 


Bảng 160 — Độ tan K;CrO, trong nước 


80 44,5 
90 45,5 
100 46,5 


24 
26 
28 
30 
32 
36 


1 1,0066 1,0999 1,214? 
2 1,0147 1,1181 12354 
4 1,0311 1,1366 1,2566 
6 1,0477 1,1555 1,2784 
8 1,0647 1,1748 1,3010 
10 1,0821 1,1945 1,3478 


Màu của dung dịch đậm đến mức khi pha loãng 1:40000 dung 
dịch vẫn còn màu vàng. Khi cho thêm axit dung địch có màu da 
cam vị tạo nên K;Cr,O;: 
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2KzCrO; + H;SO; = K;Cr:O; + K;SO¿ + HạO 
Khi đun nóng 2K;CrO¿ có màu đỏ, để nguội lại vàng. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TƠQG 4459-48, thành phẩm phải có ít nhất 99% K;CrO¿. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong K;zCrO; các hạng (%): 


Tạp chất _t+}.h.h t.È.p.t th 
Chất không tan trong nước 0,002 0,004 0,01 
Kiểm tự do (OH) 0,03 0,03 0,06 
Clorua (C]) 0,001 0,003 0,005 
Sunfat (SO,) 0,01 0,025 0,05 
Nhôm (AI) 0,002 0,004 0,01 
Canxi (Ca) 0,002 0,005 0,01 


Điều chế 


1. Thành phẩm dùng làm thuốc thử được điều chế như sau: 

Hòa tan 400g K;Cr;O; kỹ thuật vào ïj nước nóng ở trong bát sứ 
cho thêm từng lượng nhỏ 275-280g KHCO; (.š) hoặc một lượng 
tương dương K;CO; (/.È). Sau cùng, dùng một vài mililit dung dịch 
KOH đề trung hòa đến phản ứng kiểm yếu đối với phenolphtalein, 
cô đến khi có váng tính thể và để nguội, không khuấy. Tách tỉnh 
thể đã lắng xuống (40-60g, phần kém tỉnh khiết nhất). Lọc dung 
địch qua giấy lọc kép để được nước lọc hoàn toàn trong suốt, cô 
nước lọc đến khi còn lại 1⁄4 thể tích, vừa cô vừa khuấy bằng đũa 
thủy tỉnh. Khi để nguội, các tinh thể nhỏ mịn K;CrO¿ hạng £.k.h.h 
và .È,p.t sẽ lắng xuống. Tách tính thể ra, kiểm tra tính tan của nó 
(nếu dung dịch đục thì hòa tan 300g thành phẩm trong 600ni 
nước để kết tinh lại) và sấy khô ở 40—80, 

Kết quả thu được gần 300g (55%). Sản phẩm thu hồi từ nước 
cái, sau khi kết tỉnh lại sẽ thuộc hạng ¿.È. 

Kết quả thu được tông cộng là 450g (85%). 

2. Thanh phẩm rất tỉnh khiết được điều chế bằng cách dùng 
kali hydroxyt trung hòa anhydrit cromie khi có mặt bari cromat 
chất góp vô cơ để cộng kết các tạp chất: 
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CrOa + 2KOH + K;CrO; + HạO 

Vừa khuấy liên tục vừa thêm 25g BaCrO; (từng lượng nhỏ) 
vào dung dịch chứa 100g CrO; trong 200m nước và đã được đun 
nóng đến 100”, sau đó làm lạnh hỗn hợp và trung hòa bằng dung 
dịch KOH 30% đến pH 7,5-8,0. Muốn cho kết tủa BaCrO, (đã 
gom được các tạp chất Cu”, Ni”, Co”, Bi", Fe", SO,?“, PO,?, 
CO¿” có mặt g dung dịch) đông tụ tốt, thì đun nóng huyền phù 
đến 70°. Làm lạnh hỗn hợp và lọc, cô nước lọc đến bắt đâu kết 
tỉnh rồi làm lạnh đến 0°. Lọc hút kết tủa trên phễu Busne, rửa 
bằng axeton, rồi hòa tan trong một tỉnh thể nước tối thiếu. Cô 
dung dịch đến khi xuất hiện váng tính thể, rồi làm lạnh. Lọc 
hút, rửa các tinh thể K;ạCrO¿ bằng axeton và sấy khô, ban đầu ở 
40° (để đuối hết axeton), sau đó ở 100~110°. 

Phương pháp tỉnh chế này thuận lợi cho việc điều chế K;ạCrO¿ 
hạng tinh khiết đặc biệt (khi dùng axeton loại tình khiết đặc biệt). 


KALI DICROMAT 


Kalium bichromicum Potassiuim bichromate RKuliium bichromat 
t;„Cr¿O; TLUPT 294,232 

Tính chất 

K;ạCrzO; là những tỉnh thể hình kim hoặc hình phiến, thuộc hệ 
tam tà, không ngậm nước, màu đỏ da cam, t.Ì. riêng 2,70. tan trong 
nước, không tan trong rượu. Dung dịch màu đỏ vàng của K;Cr;zO; làm 
cho giấy quỳ có màu đỏ. Khi đun sôi dung dịch có màu đỏ thẫm đậm. 
Ở 395° KạCrạO; nóng chảy thành chất lỏng màu nâu sẫm. Để nguội, 
chất lỏng này đông thành một khối tỉnh thể. Ở nhiệt độ nung nóng 
trắng nó phân hủy thành CrzO;, O; và K;CrOi, 

Bảng 162 —- Độ fan K;Cr;O; trong nước 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4220-48 thành phâm có độ tình khiết thuốc thử 
bất kỳ hạng nào cùng phải có ít nhất 99,8% K;Cr;O;. 


Bảng 163 - Tỷ trọng các dung dịch nước K;CrzO; 


KRạC rạO; d K;C rạO; đ? R;ạC TạO; dc 
% % 


1,0052 5 1,0336 1,0628 
1,0122 1,0408 1,0703 
1,0193 1,0481 1,0779 


1,0264 1,0554 1,0855 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong K;Cr;O; các hạng (4): 
Tạp chất t.b.h.h tbjp.t  tb 
Chất không tan trong nước 0,001 0003 0/01 
Clorua (C]) 09,002 0005 001 
Sunfat (SỐ.,) 0,01 .- 0.025 0,05 
Kim loại kết tủa bằng amouiac 0,002 0,01 0,025 
(AI, Fe, Ớt, v.v...) 
Canxi (Ca) 0,005 0,01 0,02 


Điều chế 

Kali dicromat có hại đối với cơ thể người ta, phá hoại da, 
đường hỏ hấp và các mô sụn, cho nên cần tránh thở phải bụi 
hay hơi của dung dịch thành phẩm. Khi tiếp xúc cần đeo găng 
tay cao su và làm trong tủ hút. 

Muốn điều chế thành phẩm fỉnh khiết nhất dùng để chuẩn 
độ, hòa tan 100g muối kỳ thuật trong 1/ nước nóng, lọc, chưng 
cất lọc đến khi còn 1/7 thể tích ban đâu, để nguội và khuấy 
mạnh để được những tỉnh thể càng nhỏ càng tốt vì những tỉnh 
thể đó tỉnh khiết hơn. Tác tỉnh thể ra, rửa từ hai đến ba lần với 
nước đá và kết tính lại ba lần. Muốn vậy. người ta hòa tan 100g 
muối trong 150m nước sôi, và đổ dung dịch vào bát sứ thành 
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dòng rất nhỏ, vừa đổ vừa khuấy mạnh. Để nguội, vớt những tỉnh 
thể ra và để trong nón platin hoặc ít nhất trong phễu có màng 
xốp thủy tỉnh. Sấy 2-3 giờ ở 100-105°, nghiền nhỏ (rong fủ 
hút) và sấy ở 200° trong 10—12 giờ. Kết quả phân tích cho thấy 
thành phẩm chứa 99,97%, 99,98% và 100,00% K;ạOraO;:. 


KALI DIFLORGA 
Kalitrn bifluoratum — Potassuun biluoride Kalium bỨluorid 
KHE; TLPT 78,11 


Tính chất 

KHE; là những tính thể lập phương, không màu, t.Ì. riêng 2,369. 

Để ngoài không khí khô (ngay cả trong châm không), nó 
không tách HE. Ở ngoài không khí ẩm, nó hút nước, và lúc bấy 
giờ giải phóng hơi HE. Đưn nóng khoảng 310°, nó bắt đầu tách 
HE, ở 400” áp suất hơi của HF lên đến 1z. 


Bảng 164 ~ Độ (ưn KHE) trong nước 


CSC [EHE+ | co | KHB+ | vơ | gi 


60 .44,08 
80 55,28 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KHE; hạng ¿.& (theo 
ĐKKTTT BHC 4066-53). (%): 


Clorua (C]) 0,05 
Sunfat (SO¿) 0,05 
Sắt (Fe) 0,005 
Kim loại ràng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,002 
Độ axit (qui ra HF) 25,3-26,0 
Muối của axit flosilic (K;SiF¿) 0,6 


Ngoài ra, dung dịch (1:3) của thành phẩm cần phải trong suốt 
và không có tạp chất cơ học. 
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Điều chế 

1. Trộn KOH (¿.&) hay KF (.&) với một lượng lý thuyết HF, 
đun cách thủy trong bát bằng platin (rong tủ hút đến khi kết 
tỉnh và để nguội. 

Tách tỉnh thể ra, rửa với rượu và sấy ở nhiệt độ phòng. Kết 
tinh lại sẽ được thành phẩm rất tỉnh khiết. 

9. KHE; có thể điểu chế dễ dàng bằng cách thêm HF vào dung 
dịch KF bão hòa, muối sẽ lắng xuống dạng tỉnh thể nhỏ mặn. 


KALI DIHYDROPHOTPHAT 


Kuiiurn Potassium phosphdotfte — Kaliumphoaphut 
phosphoricum monobœsic cinbqsisch 
monoồasicum 
KH;POua TLPT 136,091 
Tính chất 


KH;PO¿; là những tỉnh thể tứ phương, t]. riêng 2,33. tan 
trong nước, không tan trong rượu. Ở 96° các tỉnh thể nóng chảy 
thành chất löng trong suốt, để nguội chất lỏng đó đồng lại 
thành một khối dạng thủy tính, không trong suốt kali 
metaphotphat. 

KH;PO¿ = KPO; + HạO 


Bảng 165 - Độ fơn KH;PO¿ trong nước 
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Bảng 166 — Tỷ trọng các dung dịch nước của XH.,PO, 


1.0070 1,0567 


1,0142 1,0711 

1,02841 1,0863 

1,0425 1,1028 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TOQG 4198-48, l: .g hao hụt khi nung sản phẩm 
t.h.h.h và t.k.p.t phải là 13.15—13,4%. pH của dung dịch nước của 
thành phẩm phải từ 4,4 đen 4,7. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KH;PO, các hạng (%): 


Tạp chất Ầ tÈ.hịhh tbhpt tb 
Chất không tan trong nước 0002 0005 0,01 
Chất kết tủa bởi amoniac _ 0/005 0,01 0,02 
Hao hụt trọng lượng khi sấy khô 0,2 0,5 1 
Clorua (C]) 0002 0005 0/01 
Sunfat (SO,) 0,002 0,005 0/01 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 0,005 
Em loại nặng nhóm H;§ (quiraPb) 0,001 0,002 0,005 
NÑitrat (NQs) 0,002 0,005 0,01 
Asen (As) 0.0005 0,001 0,002 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm .k.p.¿, lấy dung dịch 35zni HạPO, 
(.#.p.f, t.Ì. riêng 1,7) trong 100m, cho thêm EK;CO; hoặc KOH 
Œ.k,p.† hoặc £.È) đến khi cho màu tím nhạt với giấy congo. Đun 
nóng dung dịch trong 1 giờ, lọc, cho bay hơi đến t.Ì. riêng 1,32 
để nguội và tách tỉnh thể ra. 

Kết quả thu được 50g. 
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KALI FERIXYANGA 


Kalium Potasstim ƒerricyanide  Kalium erricyanid 
/erricyanatum ferricyanide — #erricyankalium 
Kahium borussicum Red prussidte o£ Rotes 
tabrum potash Bhutlaugensala 
KạFe(CN)s _ TUPT 329,26 


Tính chất 

EaFe(CN% là những lăng trụ tà phương, màu đô thẩm, t.]. 
riêng 1,845 (bột nhỏ có màu vàng). Tan trong nước. Dưới ánh 
sáng dung dịch nước phân húy dân thành KsFe(CN)s. 

Trong môi trường kiểm K;Ee(CN)s là chất oxy hóa mạnh, có 
thể biến Cr”* thành CrO”ˆ và Pb?* thành PbO; chẳng hạn. 


Bảng 167 — Độ fan K;Fe(CN)s trong nước 


ttC 
4,4 24,8 15,6 29,0 
10, 26,8 37,8 37,0 
15 27,5 100 48,7 


Bảng 168 — Tỷ trọng các dung dịch nước của K;Fe(CN)a 


K;Fe(CN); |? |KaơA KạFe(CN)|  d? 
% % 


18 


18 
20 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4206-48, thành phẩm phải có ít nhất 99% 
KạF e(CN }§. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong R;ạFe(CN)s các hạng (⁄): 
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Tạp chất tk.h.h tk.p† th 


Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Muối feroxyanua Ku„IFe(CN)s 0,05 0.05 0,1 

Sunfat (SO,) 0,005 0,01 0,02 
Clorua (C1) 0,005 0,02 0,04 


Điều chế 

Khi nóng uới HạSO, loãng KaFe(CN)¿ phân hủy giải phóng axit 
xyanhydric là chất rất độc, hít phải rất nguy hiểm đến tính mạng. 
Khi tác dụng uớt HaSO¿ đặc thì sinh ra cacbon oxyt cũng độc. 

Thành phẩm hạng t.k.pt có thế điều chế từ muối kỹ thuật. 
Hòa tan 130--135g K;Fe(CN)s kỹ thuật vào 350m] nước, khuấy và 
đun nóng không quá 70”. Lọc dung dịch, để nguội nước lọc, tách 
những tỉnh thể lắng xuống, rửa và sấy khô ở nhiệt độ phòng. 

Kết quả thu được 50g (37-38%). 


Tận dụng nhiều nước cái để hòa tan lượng muối mới, ta có 
thể nâng hiệu suất lên 80—90%. 


KALI FEROXYANHA 


Kaitum Potassium Kulium ferrocyanid 
ferrocyanatuimn fErrocyanrde Gelbes 
Ralum boruxxicumn Yellouu prussiafe Brutlaugensadlz 
fiauum oƒ potasửh ƒerrocyankalium 
E¿Fe(CN».3H:O TUPT 422,41 
Tính chất 


K¿Fe(CN)s.3H:O là những thỏi hình vuông hay bát điện màu 
sáng tươi. T.]. riêng 1,88. Bền ngoài không khí. Khi đun nóng 
đến 100”, nó mất nước, kết tỉnh và trắng ra. Khi đun nóng 
mạnh nó phân hủy thành KCN và FesC, giải phóng nitơ. Tan 
trong nước, không tan trong rượu và ête. Khi để lâu, dung dịch 
nước nhất là dưới ánh sáng mặt trời, nó phân hủy dần. 
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Bảng 169 - Độ tan K,Fe(CN), trong nước 


BE K.PEICNI E= K.FeICNh K,FetCN), 
% 


299 — 40,7 
35,9 
36,0 


1,744 
3,488 
5,232 
6,976 
8,720 
10,464 
12,208 
18,592 
15,696 
17,440 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong K,Pe(CNì;.3H:O các 
hạng (Theo TCQG 4207-48) (% ): 


1,0556 
1,0497 
1,0605 
1.0734 
1,0866 
1,0999 
1,1136 
1,1275 


Tạp chất t?.h.h t.&.p.f t.Ằ 

Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 

Clorua (C]) 0,005 0.01 0,02 

Sunfat (SỐ¿) 0,005 0.01 0,02 

Cacbonat (COs) 0,01 °gT, 0,02 
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Điều chế 

Kali feroxyanua khi có mặt gxit huy muối axit, đặc biệt khi 
đụn nóng thì phân hủy giải phóng axit xyanhdric là chất rất 
độc, hít phải rất nguy hiểm đến tính mạng. Cho nên bhi dùng 
uớt dung dịch axit K„Ke(CN);, cần phải làm trong tủ hút tốt oà 
cần đeo găng tay cao su. 

1. Thành phẩm hạng ¿£.È.p.£ có thể điều chế từ muối kỹ thuật. 
Hòa tan 110g K„Fe(CN)s¿.3H;O kỹ thuật trong 1507 nước, cô 
đến t.l. riêng 1,2, thêm 0,1g than hoạt tính, khuấy, để yên trong 
10ph và lọc. Để nguội, tách những tỉnh thể lắng xuống, rửa với 
5mÍ nước và sấy khô ở nhiệt độ phòng. 

Kết quả thu được 70—73g. 

Khi điều chế một lượng lớn, cần phải tận dụng nước cái. Lấy 
nước cái thay nước để hòa tan lượng muối mới. Hòa tan 75g 
muối trong 100i nước cái và 30m. Trước khi cho kết tỉnh cần 
phải tinh chế dung dịch khỏi SO¿Ÿ. Muốn thế, cho thêm một ít 
dung địch Ba(OH); để loại hẳn SO¿7” dưới dạng BaSO¿ rồi lọc. 

2. Thành phẩm bền và rất tỉnh khiết được điều chế bằng 
cách đổ rượu vào dung dịch K¿Fe(CN);. Lọc kết tủa nhỏ hạt màu 
vàng nhạt, rửa bằng rượu và sấy khô ở nhiệt độ phòng đến 
trọng lượng không đổi. 

Cần đựng thành phẩm trong lọ nút kín. 


KALI FLORũA 


Kalitm fluoratum Potasstưm fluorde  Kalttm fuortd 
Kf TLUPT 58,10 
KF.2H;O TLUPT 94,13 


Tính chất 


KẾ khan là những tình thể lập phương, không màu, t.Ì. riêng 
2,48. khi kết tính trong nước, dưới 40,3” được những tình thê 
đơn tà KF.2HO, t.l. riêng 2,45 ở 41” nóng chảy trong nước kết 
tính. Khi để ngoài không khí, các tỉnh thể chảy rữa nhanh 
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chóng. Rất dễ tan trong nước, không tan trong rượu. Dung dịch 
nước có phản ứng kiểm và ăn mòn thủy tỉnh. T cháy của muối 
khan là 846”, T sôi 1505, t.]. riêng 2,48. 


Bảng 171 — Độ (an KF trong nước 


1,0972 1,0877 1,1847 
1,0159 1,1064 1,2051 
1,0334 1.1254 1,2260 
1,0512 1,1448 1,2471 
1,0693 1,1646 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 4522-48, thành phẩm cần phải tan trong nước theo 
tỷ lệ 1:2 dung dịch phải trong suốt và không có tạp chât cơ học. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KF.2H;O các hạng (%): 


Tạp chất tk.p tĂ. 
Clorua (Cl) — 0,009 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,02 0,05 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0005 0,005 
Sất (Fe) 9,2 0,001 
Độ axit (qui ra KạCO;) 0,2 0,5 
Muối của H;SiFs trong thành phẩm 0,1 0,2 
có phản ứng axit (K;SiF) 

Axit silHe (SiO;) trong thành phẩm có 0,05 0,1 


phản ứng kiểm 


476 http://tieulun.hopfto.org. 


Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p./, lấy vào bát pÌatin 
(trong tủ hú 100m dụng dịch HE 15% (6), cho thêm K;ạCO; 
(.k) đến phản ứng axit (gần 52g). Lọc dung dịch và cô đến khi 
thể tích còn lại 80m. Để nguội xuống 20-22°, các tính thể của 
hydrat KF.2H¿O lắng xuống. Lọc lấy tỉnh thể và ép giữa những 
tờ giấy lọc. 

2. Muốn điều chế một lượng lớn thành phẩm hạng ¿.b.p.f thì 
dùng những thùng gỗ hoặc bình bằng cbonit hay nhựa vinyl. 
Cần phải làm trong tủ hút tốt và phải hết sức cẩn thận trong 
khi tiếp xúc với HE. 

Bỏ vào thùng gỗ 1,5/ nước cất, 2kg dung dịch HF (.&) 40%. 
-Dùng các hay bằng gỗ hay xẻng nhỏ bằng nhựa vinyl khuấy 
dung địch, vừa khuấy vừa thêm từng lượng (20-30g một) 3,4kg 
K;ZO¿ Œ.k.p.£) cho đến khi lấy 2m dung dịch, cho thêm 20 
nước, đun sôi và thêm một đến hai giọt phenolphtalein, dung 
dịch không cho màu hồng nhạt. Trong trường hợp cần thiết, cho 
thêm một ít HE hoặc K;CO. 

ĐÐun cách thủy dung dịch trong chậu thau hoặc chậu đồng đến 
khi có váng tỉnh thể. Để nguội, đổ nước cái ra đập vỡ các cục 
muối để lấy ra. Rửa với một ít nước sẽ được 2,5-2,7*kg KF.2H:O. 
Muốn tỉnh chế, ta hòa 2,5m nước, để yên trong hai ngày và lọc 
kép trên phễu bằng đồng, hứng nước vào lọc thủy tinh. Tráng 
parafin bên trong. 

Đổ dung dịch tinh khiết vào chậu đồng đã chùi sạch, cô đến 
khi có váng tính thể và để nguội. Tách muối ra (2-2,2kg), lại 
hòa tan lần nữa vào 2-9,2! nước, cô đến khi có váng và cho kết 
tính. Tách các tính thể ra, bỏ vào lọ đã tráng parafin, nút cùng 
tráng parafn. 


Kết quả thu được 1,6—1,7&g KF.2H;O hạng /.È.p.f (45—501/). 
Cô nước cái sẽ được sản phẩm đạt tiêu chuẩn của thành 
phẩm hạng £.& sau khi đã kết tỉnh hai lần. 
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3. KF khan điều chế bằng cách dun nóng Kf2HạO ở 130- 
150°. Làm thí nghiệm trong bát bằng đồng, dùng một thanh 
đồng để khuấy. 


KALI HYDROCACBONAT 


Kahtum. Potasstum Kaltum 
bicarbontcum bicarbondte bicarbonat- 
KHCO¿ TLPT 100,119 


Tính chất 
KHCO; là những tính thể không màu, tÌ. riêng 2,17, bền 
ngoài không khí. Tan trong nước cho phản ứng kiểm rất yếu. 
Khó tan trong rượu (0,05%). Ở 100°, KHCO; phân hủy thành 
E;CO;, H;O và CO¿;, ở 200°C phản ứng phân hủy còn nhanh 
chóng hơn nữa. Dung dịch nước của KHCO; không cho kết tủa 
muối bazơ với muối magiê (khác với K;COa). 
Bảng 173 - Độ an KHCO; trong nước (tỉnh cả lượng CO; 
mất đi khi tăng nhiệt độ) 


0 


10 
20 
30 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4143-48, thành phẩm cần phải có ít nhật 98,5%: 
KHCO:. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KHCO; các hạng (%): 


Tạp chất tÈ.hh thpt tbÈ 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0/02 
Clorua và clorat (qui ra Cl) 0,002 0,005 0,01 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO;¿) 0,003 0,005 0,01 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0/0005 0,001 0,002 
Phốtphat (PO) 0,001 0,003 0,005 
Axit sie và chất kết tủa bởi 001 0/04 01 
amoniac 

Canxi và magiê 0,005 0,02 0,05 
Kầm loại nặng nhóm HS (qui raPb) 0,0005 0001 0,002 
Sắt (Fe) 0,0003 00005 0001 


Ngoài ra, cần phải thử lượng natri trong thành phẩm. Lấy sợi 
đây platin, một đầu có vòng nhỏ, nhúng vào dung dịch 2 + 0,01g 
thành phẩm trong 10m nước, đưa vào ngọn lửa không màu. Màu 
của ngọn lửa phải không được đậm hơn màu khi thử với dung 
dịch 3ng Na” trong 10m. 

Điều chế 

1. Muôn điều chế thành phẩm (.k), sục khí CO; qua dung 
dịch K;CO; 50% cho đến khi dung địch không cho kết tủa với 
dung dịch trung hòa của muối magiê. Ngay khi sục khí COz, một 
phần KHCO; đã lắng xuống. Cho nước cái bay hơi trong bình 
phòng ẩm chứa H;SO¿, thu thêm được một lượng KHCO;. Cần 
kết tính lại thành phẩm. Hòa tan 100g KHCO; vào 200m nước 
ở 70, lọc, để nước lọc nguội đân. Tách những tỉnh thể ra, rửa 
với rượu 80% và sấy khô trong dòng khí CO¿. 

Kết quả thu được gần 50g. 


2. Thành phẩm z.& có thể điều chẽ khi sục khí CO; qua dung 
dịch KOH tỉnh khiết trong rượu 80⁄. Phần lớn KHCO; lắng 
xuống lchi sục khí CO¿. 
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KALI HYDROPHOTPHAT 


KahHutm phosphoricum Potdssium Kaltum phosphút 
bibastcum phosphate dibasie ztteibasisch 
K;ạHPOx.3H;O TUPT 228,231 
Tính chất 


K;HPO,.3H¿O có dạng tỉnh thể hoặc bột màu trắng, hút ẩm 
hết sức mạnh. T.]. riêng 2,33. rất dễ tan trong nước. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 2403-44. thành phẩm /.k.p.£ phải có ít nhất 98% 
K;zHPO¿.3H;O, thành phẩm £.È ít nhất 97%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong K;HPO,.3H;O các hạng (%): 


Tạp chất t.h.p.t t.h. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,03 
Sất (Fe) 0,003 0.005 
Asen (As) 0,001 0,002 
Clorua (C]) 0,005 0,01 
Nitrat (NO:) 0,002 0,004 
Sunfat (SOa) 0,03 0,05 
Kim loại nặng nhóm H5 (qui ra Pb) 0,002- 0,005 
Magiê (Mg) 0,001 U,00 † 


Ngoài ra, còn phải thử thành phẩm như sau: 

1. Lượng notri. Lấy sợi dây platin, một đầu có vòng nho nhúng 
vào dung dịch 1ø thành phẩm trong 10m nước, đưa vào phần trên 
của ngọn lửa đèn khí, màu của ngọn lửa không được vàng. 

2. Tính trung hòa của dụng dịch, Hòa tan 3 + 0,01g thành 
phẩm trong 30/n! nước vừa đưn sôi, cho thêm 5g NaCl và ba giọt 
dung dịch rượu phenolphtalein 1%. Nếu dung dịch có màu hồng 
thì cần thận nhỏ từng giọt dung dịch HƠI LN đến khi mất màu. 
Nếu dung dịch không có màu thì cẩn thận từng giọt NaOH !N 
đến khi có màu hồng. Lượng axit hoặc kiểm cần dùng không 
được quá 0,2;ni. 
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Điều chế 

Để điều chế thành phẩm hạng tbp.t lấy 100ml HạPO, 
(.k.p.f) t.]. riêng 1,7, vừa khuấy vừa thêm dầu dung địch 190g 
E;¿Coa Œ.&) và cho bay hơi đến khi khí CO; không bay lên, Sau 
đó thêm dung dịch KOH (¿.È) đến khi có màu hồng nhạt đối với 
phenolphtalein (Ân 10g) và đun cách cát trong bát sứ ở nhiệt độ 
không quá 125”. Khi ở đáy bát đã tạo lên một lớp muối thì bát 
đầu khuấy mạnh và liên tục. Dẫn dẫn muối tạo thành từng cục 
rắn ở trong bát. Đem bát vào tủ sấy khô ở 110-125°. Gia nhanh 
muối khô trong cối thành hạt đường kính 3-ãmm, sấy thêm một 
giờ nữa, đổ vào lọ, đậy nút và nhanh chóng tráng parafñn. 

Kết quả thu được 300g (90-95% theo HạPO,). 

Nếu muốn được thành phẩm dạng tinh thể thì sau khi dùng 
kali hydroxyt để trung hòa H;ạPO¿, cô dung dịch đến khi có t. 
riêng 1,7, cho thêm mầm tính thể (vài tính thể K;HPO,.3H;O) 
và để yên để kết tỉnh trong hai ngày ở nhiệt độ phòng. 

Tách những tỉnh thể ra và đổ nhanh vào lọ nút kín. 


KALI HYDROSũ“NFAT 


(Kali sunfat axit) 
Kahum bisulifuricum Potassitum bisulfate'. Kalium bisulfat 
EKHSO¿ TLPT 136,174 
Tính chất 
EKHSO¿ là những khối mặt hình thoi, t.]. riêng 2,36, tan trong 
nước cho phản ứng axit (từ dung dịch kết tỉnh được KạSO/). T 
chảy 216”, ở 160-170° đã bắt đầu biến một phần thành K;8:O;. 


Bảng 175 - Độ tan KHSO; trong nước 
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Bảng 176 - Tỷ trọng các dung dịch nước KHSO, 


EEDDIRTNIIRTNL--TIRETE 
1,0067 10 1,0720 20 1.1510 
1/0142 1,0865 1,1870 
1,0285 1,1020 1,1840 
1,0425 1,1175 1,2018 
1,0568 1,1835 1,2110 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4223-48, độ axit (tính ra H;ạSO,) trong thành 
phẩm phải là 35,6~36,8%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KHSO/ các hạng (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.À. 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 
Clorua (C]› 0,001 0,002 
Axit silic và chất kết tủa bởi amoniac 0,01 0,02 
Canxi và magiê (CaO + Mg;P;O;) 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm H;5 (qui ra Pb) 0.0005 0,002 
Sắt (Fe) . 0,001 0,002 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm ¿.k.p.£ người ta đun nóng cẩn 
thận trong bát platin một hỗn hợp 87g K;SO¿ (.k.p.£) và 49g 
H;SO, (.&, t.l. riêng 1,84) cho đến khi được một khối trong suốt 
như nước, đổ chất lỏng vào bát sứ hay bát platin ngâm trong 
nước lạnh. Sau khi đã đồng cứng, đập ra từng mảnh và bỏ vào lọ 
đậy kín. 
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KALI HYDROXYT 


KaHium hydricum Kaliumn Potasstum KaiHhum hydroxvd 
hydroxydattiưn Kaiium hydroxtde Kultunhydraf 
oxydatuim hydricum Cat:stte potash Aetzkhah 
KahHuim causttcwm 
KOH TLUPT 56,108 


Tính chất 

KOH là khối tỉnh thể, hệ tà phương, trong suốt, màu trăng, 
ăn da hêt sức mạnh. T.Ì. riêng 2,04, f' chảy 360.4° (khan), T sôi 
1325°. Nó hấp thụ mạnh hơi âm và Co; của không khí, chảy rừa 
thành K;CO;, KOH rắn là chất làm khó. Áp suất hơi của H,O 
trên KOH ở nhiệt độ phòng là 0,002zmig. Khòng khí sau khi 
cho đi qua KOH rắn để làm khô ở 25”, còn chứa 0,0021g/làm: 
HaO và ở 50°, 0,007 mg/làm HO. Nó tan hết sức dễ đàng trong 
nước và phát nhiều nhiệt. Không nên đựng KOH trong các lọ 
nút nhám vì chúng bị phá hủy nhanh chóng. 


- Độ tan KOH trong nước 


Bảng 178 -— Tỷ trọng các đá dịch nước KOH 


HSES[ Œ [5o] Œ TaoRs] ®— 
1,0088 1, TT 1, TP 
1,0175 1,1108 1,117 
1,0267 1,1299 1,3549 
1,0359 1,1498 13991 
1,0452 1,1688 1,4558 
1,0544 1,1884 1,5262 
1,0730 1.2285 


HifødliadloitEerlbBii 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 4203-48, thành phẩm ¿.È.h.h và f.k.p.f phải có ít 
nhất 82% KOH thành phẩm (£.& ít nhất 80%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KOH các hạng (): 


Tạp chất tLhhh thpt th 
Clorua (C]) 0,005 0,01 0,025 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 0,03 
Axit silic (SIOa) 0,01 0,02 0,1 
Photphat (PO) 0,005 0,005 0,01 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0001 0,001 0,001 
Sắt (Fe) 0/0005 0,001 0,002 
Kim loại nặng nhóm HS quira(Ag) 0,003 0,003 0,003 
Canxi (Ca) 0,006 0,012 0,05 
Bồ tạt (KaạCO¿) 1 5 4 


Chất kết tủa bởi amoniac (Al:O;, 0,01 002 0/1 

ReaOa) 

Điều chế 

Khi tiếp xúc cới dung dịch kiềm đậm đặc hay hiểm nóng 
chảy, cần phải bảo uệ mắt bằng kính dán uững chắc (kính ôtô) 
hay màn chắn bằng thủy tính. 

1. KOH tinh khiết có thể điều chế bằng cách điện phân dung 
dịch KạCO; tinh khiết. Bình điện phân là một thùng tròn, cao 
18em, đường kính 40cm. Ở đáy có một tấm kính hình tan giác, 
trên tấm kính để một ống trụ tròn bằng thủy tỉnh cao 40cm, 
đường kính 24cm. Dương cực là ba đĩa bằng bạc, đường kính 
20cm, buộc vào sợi dây bằng bạc, đĩa này trên đĩa kia, để trong 
ống tròn. Diện tích bề mặt tổng cộng của đương cực là khoảng 
2000œn?. Đồ thủy ngân tỉnh khiết đã cất lại (gần 9kg) vào bình 
ngoài như thế nào để ống trụ tròn ngập vào thủy tình không 
quá 1,ỗ-2em. Đổ thêm vào bình ngoài 1,5/ nước cất, nhúng sợi 
niken hay lá sắt mạ niken đến tận thủy ngân để làm âm cực. 
Đổ vào ống tròn bên trong 470m dung dịch chứa 130g K;ạCO¿. 
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Quay tròn dương cực (60ug/phenolphfalein) và nối dòng điện 
20-22A, 3,BV. Có thế tăng dẫn điện thế đến 8-9V. Sau ba giờ 
điện phân, cường độ dòng điện giảm xuống còn 0,9-0,1A. Tiếp 
tục điện phân một giờ nữa. Trước khi ngất điện, đùng ống xí- 
phông lấy dung dịch trong ống trong đồ vào bát bằng bạc. Sau 
đó ngất điện. Đổ vào một lượng mới dung dịch và lặp lại quá 
trình trên. Cô dung dịch KOH trong bình bạc, tốt hơn nữa là cô 
trong chân không. 

Kết quả thu được 100g (97%). 

3. Thành phẩm EKOH kém tỉnh khiết hơn có thể điều chế 
bằng cách sau: 

Hòa tan trong bát sắt 300g Ba(OH);.8H;O tính thể (.k) trong 
1Ï nước, thêm dung dịch đặc nóng chứa 120g E¿SO, (.k) cho đến 
khi các giọt chất lỏng còn lại sẽ không cho kết tủa với H;SO, 
hoặc nước barit (thử trên kính đồng hổ đặt trên giấy đen). Lọc 
nhanh chất lỏng qua giấy lọc gấp, cô từng lượng nhỏ nước lọc, 
càng nhanh càng tốt, trong bát bằng bạc cho đến khi nóng chảy 
một cách êm dịu. Đổ chất lỏng vào bát bạc hay niken, xoay 
nghiêng bát như thế nào để chất lỏng đông lại thành lớp đều + 
đặn. Lẩy lớp đó ra, nghiền khi còn nóng, bỏ vào lọ nút cao su 
hay li-e đã tráng parafin. 

3. Muốn tình chế KOH kỹ thuật, ngâm vài ngày KOH đó trong 
một lượng rượu gấp ba, tách dung địch trong suốt khỏi các tạp chất 
lắng xuống ở đáy thành khối rắn hay nhão. Cất dung địch này, một 
phần cặn lại đem cho vào bát bạc cho đến khi KOH nóng chảy. 
Giai đoạn tiếp theo làm giống như phương pháp 9. 


KALI IODAT 


Kaiiumn jodieturn Potassium iodate Kalium jodai 
KIO; TLPT 214,01 


Tính chất ề 
KIO; là những tỉnh thể lập phương không màu, đục hoặc 
trắng sữa, t.l. riêng 3,89. khi đun nóng, nó nóng chảy ở 560° ở 
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nhiệt độ cao hơn, phán huy giỏng như KCIO; giải phóng O¿; tạo 
thành K[I. Dễ tan trong nước, không tan trong rượu. Dung dịch 
nước hoàn toàn trong suôt. 

KIO; la chát oxy hóa, khi trộn với chất hựu cơ sẽ bị nổ khi va 
chạm. 


Bảng 179 — Độ tan KĨO; trong nước 


1,0151 1.0424 
1,0245 1,0515 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4202-48, thành phẩm ¿£.È.h.h và /.&.p.£ phải có ít 
nhất 99,82 KIO;, thành phẩm ¿.È ít nhất 99,5%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KIO; các hạng (%): 


Tạp chất th.hh thpt tb 
Chất không tan trong nước 0,002 0005 0,01 
lodua (D 0,001 0,002 0,005 
Sunfat (SO/) l 0,005 0,01 0,02 


tim loại nặng nhóm HạS (qui ra 0/0005 0,001 0,002 
Pb) 


Sắt (Fe) 0/0002 0/0005 0,001 
Clorua và clorat (qui ra C]) 0,005 0,02 0,05 
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Ngoài ra, cần phải thử tính axit của thành phẩm. Hòa tan 5g 
thành phẩm trong 100m nước. Thêm vào dung dịch hai giọt 
dung địch rượu phenolphtalein 1 và một giọt dung dịch NaOH 
hay KOH 0,1N, dung dịch phải có màu hồng. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng ¿£.È.p.f điều chế như sau: 

Lấy dung dịch 200g KIO;.HIO; kỹ thuật trong 1100zn/ nước, 
đun nóng đến 70-80° thêm dần dung dịch 30% KOH kỳ thuật 
đến phản ứng kiểm đối với quỳ (65-70m). Lọc dung dịch và đề 
yên trong một đêm. Tách những tinh thể đã lắng xuông và rửa 
với 40m nước. 

Thêm vào nước cái 100g KIO;.HIO;, để thêm dung dịch KOH 
30% đến phản ứng kiểm (30-35), lọc và cho kết tinh. Cô nước 
cái (gần 1!) đến khi tạo thành váng tinh thể và th¿: kết tỉnh. 

Góp các tỉnh thể KIO; của ba lần kết tinh, sẽ đư:c gần 240g 
muối. Lọc và để nguội. Tách những tỉnh thể lắng xuởng (gần 
75g) và rửa với 50m nước. Lấy nước rửa đổ vào nước :+¡, thêm 
200-250m nước và 90g KEO; thô còn lại. Sau khi đun ::›ng, lọc 
và để nguội thu được 85g KIO;. cô nước cái lần thư hai: ân 1/) 
đến khi tạo thành váng, cho kết tỉnh sẽ được thêm 50g KIO,. 

Đem thành phẩm đạ điều chế được (210g) ket tỉnh lại một 
lần nữa trong cùng những điều kiện như trên. Lúc đầu hòa t:n 
125-130g trong 900m nước. Sau khi kết tỉnh, cho thêm 250m: 
nước và 80g KIO¿ còn lại. Sau cùng, cọ nước cái lân thứ hai đen 
có váng và để nguội. Góp các tinh thể của các lần kết tinh, sấy 
khô trên tấm da cừu ở 30-40°. 

Kết quả thu được 175g (54%). 

Cần sử dụng nước cái sau cùng để điều chế HIO¿. 


KALI IODGA 


KaHium Jodatum Potassium iođdide Kalium todid ` 
KI TPLT 166,01 


http:/tieuÂBŸhopto.org 


Tính chất 

El là những tỉnh thể hình lập phương, trong suốt hoặc mờ đục, 
L.Ì. riêng 3,115, bền ở ngoài không khí khô. Ở 686” muối nóng 
chảy, khi để nguội nó đông lại thành một khối tỉnh thể có ánh xà 
cừ. T sôi 1331”, rất đễ tan trong nước, lúc tan hấp thụ nhiệt. Dưới 
ánh sáng, dung dịch nước bị vàng dân và giải phóng iot. 

Dung dịch KHI hòa tan iot tạo nên hợp chất KI; không bên. 


Nó tan trong rượu và axeton. Rượu nóng hòa tan rất nhiều 
KI, để nguội K[I kết tỉnh thành những tinh thể hình kim. Nó 
cũng tan trong pyridin (0,26% ở 10”, 1,1% ở 116°). 


Bảng 181 — Độ (an KĨ trong nước 


1,3308 

1,3959 

1,1660 1,4672 

1,185? 1,5457 

1,2060 1,6327 
1,2270 
1,0930 1,2487 
1,1194 1,2712 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KI các hạng (Theo 
TCQG 4233-48) (%): 


Tạp chất tkh.h thpt  tÈ 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Độ kiểm (tính ra KzCOQ¿) 0,01 0,03 0,05 
Sunfat (SOu) 0,003 0,01 0,02 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0001 0,002 0,002 
Bari (Ba) 0,002 0,004 0,008 
Canxi (Ca) 0,002 0,005 0,01 
Magiê (Mg) 0,001 0,003 0,05 
Kim loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0,0002 0/0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0002 0/0005 0,001 
lodat (1Qa) 0,002 0,005 0,01 
Clorua (C1) 002 005 01 
Điều chế 


Thành phẩm có độ tỉnh khiết thuốc thử được điều chế theo 
hai phương pháp đầu: 

1. 3Fe + 4l; = Feala 

Feala + 4K;CO¿= FeaOa + 8KI + 4CO; 

Bỏ vào bình câu cỡ 250m 7—8g mạt sắt, 50mi nước vừa lắc 
vừa thêm từng lượng nhỏ 25g iot (rong tử hút). Đun hơi nóng 
hỗn hợp đến khi hòa tan hoàn toàn iot, dung dịch sẽ có màu lục 
hoặc vàng thẫm. 

Đổ chất lông khỏi mạt sắt dư; đu chất lỏng đến sôi và cho 
thêm dung dịch đun sôi chứa 17g K;CO; kỹ thuật trong 50m 
nước. Đổ hỗn hợp tương đối đặc vào bát sứ, dun thêm hỗn hợp 
càng sinh ra FezO¿; càng lỏng dần. Mẫu dung dịch lấy để thử, 
sau khi đã lọc cân phải không màu và không có sắt (trường hợp 
ngược lại cần thêm vào dung dịch đưn sôi một ít K;ạCO¿). Lọc 
hỗn hợp, rửa kết tủa FezO;. Lấy cả nước rửa và nước lọc đun đến 
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sôi sục, lọc lần nữa, cô đến khi có vàng tỉnh thể và cho kết tỉnh 
dần (lúc đầu để chỗ ấm, sau lạnh). Tách những tinh thể đã lắng 
xuông, rửa bằng nước đá. Đổ nước rửa vào nước cái và cô lần nữa 
cho đến khi được tinh thể. 

Kết quả thu được 25—30gø. 

2. 31; + GKOH = KIO¿ + 5KTI + 3H;O 

KIO¿ + 3H,S = RI +35 + 3H;O 

Lấy iot kỹ thuật, rửa nước từ ba đến bốn lần, hòa tan vào 
dung dịch 30% KOH kỹ thuật. Cho luông khí HạS vào dung dịch 
đến bão hòa để khứ KIO:. 

Thêm H;SO; vào chất lỏng đến phản ứng hơi axit đối với 
congo, đun cách thủy để loại hết mùi HạS và cho tác dụng v4: 
huyền phù BaCO; để liên kết ion SO¿” (thứ để đảm bảo kết tủa 
đã hoàn toàn). Lọc lấy kết tủa và rứa nước. Ta có thể dùng 
thẳng nước lọc và nước rưa để làm dung dịch KI hoặc cô đến khi 
bắt đầu kết tỉnh sẽ được thành phẩm tỉnh thể. 

3. Lấy dung địch 40g KOH (šÿ thuật) trong 160m nước, làm 
lạnh đến 8-10”, vừa khuấy vừa làm lạn vừa cho thêm trong 10— 
lãnh 46ml pehydrol. Để chậm cuối cùng HạO; (trong 20-30pñ) 
vào dung dịch 100g iot (&ÿ £huột) và 125g KT trong 150?n/ nước ở 
20” (không quá nhiệt độ này). Cho thêm vào dung dịch này 100g 
lot nữa và cùng một lượng tương đương dung dịch kiểm của 
H;O¿. thêm hai lần nữa cùng lượng iot và HO; như trên rồi 
thêm một lượng iot thứ năm nữa và cho thêm dung dịch HạO; 
(gồm 72ml pehydrol trong 240m! dung dịch KOH 25%) cho đến 
khi mất màu iot (màu của dung dịch chuyến đột ngột từ đỏ sang 
vàng). Dung dịch thu được chứa gần 550g KI, 3g KOH trong 1i 
và không có KIO¿. cho vào dung dịch này 10g than hoạt tính, lọc 
và thêm một lượng tương đương Ba(OH); hay BaCo; để kết tủa 
SO,” (thử để đảm bảo kết tủa đã hoàn toàn chưa). Lọc dung 
dịch một lần nữa, làm bay hơi và cho kết tỉnh. Tách những tinh 
thể ra và đùng 100zn/ dung dịch KI bão hòa rửa tính thể cho đến 
khi hết kiêm. Tận dụng nước cái, hiệu suất là 97% tính theo iot. 
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4. Thu hồi lại KI từ các bã Iot. Kết tủa Cu;l; gom được trong 
phòng thí nghiệm phân tích (trong định phân đồng bằng iot) có 
thể chuyển đễ dàng thành KL Bỏ 800—1000g Cu¿l; đã gom được 
vào một cốc hay bát sứ cở 2-3, đun nóng và khuấy với dung 
dịch KOH 20%, lượng KOH lấy ít hơn 5-7% lượng tính theo 
phản ứng. 

Cu;l; + 2KOH = Cu¿O + 2KI + H;O 


Để tạơ nên khuấy CuzO nâu đỏ, chất lỏng sau khi đun sê' 
10ph, cần phải hơi kiểm (lấy một giọt dung dịch timolphtalein 
1% nhỏ lèn giấy lọc, mặt dưới của giấy phải có vết màu chàm). 

Lọc kết tủa, cô nước lọc đến khi còn 1ỉ, ở 60-70” cho thêm ¡‹- 
đã nghiền nhỏ cho đến khi dung dịch có màu hung nhạt. T/., 
tục đun nóng và cho khí H;S bảo hòa dung dịch rồi để yên. Sau 
một ngày lọc kết tủa (CuS + 8), rửa kết tủa với nước và dun 
nóng nước lọc đến khi mất mùi H5. 

Để làm cho dung dịch mất màu, đun sôi dung dịch trong 10~ 
1B5ph với 1-2g than hoạt tính và lọc. Đun cách thủy nước lọc, 
thêm rất it iot đến màu nâu nhạt rồi thêm vài giọt dung dịch 
Na¿S;O; để làm mất màu. Sau cùng, làm bay hơi cho đến khi có 
váng muối, để yên vài ngày, tách những tỉnh thể ra. Dùng nước 
cái, có thể điều chế được một lượng KI nhiều hơn. 

Thử 

Cân phải thử thành phẩm điều chế từ bã của phòng thí 
nghiệm: 

1. Các chất oxy hóa. Hòa tan 1ø thành phẩm vào 20m! nước, 
thêm 0,5m dung dịch tỉnh bột và 0,5m H;SO¿ 4N, trong 5ph 
phải không có màu xanh. 


3. Các chất khử. Lấy dụng dịch đã thử ở trên, thêm một giọt 
dung địch I;¿ 0,01W, dung dịch I; phải có màu chàm bền. 
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KALI MANGANAT 


Kahum manganicumn Potassium nangandte  KalÌium mưunganadt 
KE;MnO¿ TLUPT 197,13 
Tính chất 


K;zMnQ, là những tinh thể hình thoi rất nhỏ, màu lục thẫm. 
Tan trong nước cho dung dịch màu lục kém bên. Khi để lâu cũng 
như khi tác dụng với axit (ngay cả với CQ;), màu dung dịch 
chuyển thành màu đỏ vì tạo nên KMnO,. 

Điều chế 

2KMnO; + 2KOH = 3K;MnO, + O, + H;O 

đun sôi trong bát sứ dung dịch bão hòa chứa 10g KMnO, với 
60g dung dịch KOH 50% cho đến khi oxy không bay lên. Để 
nguội, lấy những tỉnh thể đã lắng xuống, đổ vào đĩa bằng đất 
sét xốp, ép rồi kết tỉnh lại bằng cách hòa tan trong một ít nước 
hay dung dịch KOH 10—15% và để cho dung dịch hốc hơi trong 
bình phòng ẩm chân không đựng H;SO,. Lấy các tịnh thể hầu 
như đen đã tách ra, ép trên các tấm xốp, đổ vào lọ và để trong 
khí quyển nitơ. 


KALI-NATRI CACBONAT 
Ealtn-ndatritttn Đotassttưn sodium Kaliumnatrium 
carbonicum carbondte carbonat 
KNaCO; TLPT 122,103 


Tính chất 


KNaCO; là một chất bột, tan trong nước. Thành phẩm có 
tính chất tương tự các cấu tử trong thành phẩm của nó là KạCO; 
và Na;CO;, chỉ có khác là nhiệt độ nóng chảy thấp hơn nhiều 
nhiệt độ nóng chảy riêng của K;COQ¿ và NazCO;. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4332-48, thành phẩm đã nung nóng ở 270-300° 
phải có 99,0_—101,0% cacbonat (qui ra KNaCOQ;). 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KNaCO; các hạng (%): 


Tạp chất t.b.p.t f.b. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,02 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO/) 0,005 0,01 
Axit silic và các chất kết tủa bằng amoniac 0,01 0,05 
Canxi và magiê (CaO + Mg;P:O;) 0,01 0,02 
Photphat (PO¿) 0,003 0,005 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 00005 0,001 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Ph) 0.0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Asen (Ás) 0,00005 0,00005 
Lượng hao hụt khi nung 6,0 6,0 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm ¿kjp¿/ lấy hỗn hợp 106g 
Na;Co;.10H;O, 72g KạCO¿ /.k.p.£ và 200m! nước, vừa khuấy vừa 
đun sôi. Lọc dung dịch, cô đến trạng thái sệt, tách trên phễu 
Busne khi còn nóng và sấy khô ở 80-90°. Mọi việc cần phải làm 
trong bát bằng thép không gỉ. 

Hiệu suất 60—~70%. 


KALI-NATRI TACTRAT 


(Muối Xâynhet) 
Kaliumn-natrium Potasstum sodium Kaliumnaftrtum 
tartaricum tartrate tartrat Seigneftesolz 
Tartarus natrondtus Rochecile saÏt Weinsaures balum— 
ngtrtum 
KNaC,HaOs.4H;O TLPT 282,331 


Tính chất 


ENaC,H,O¿.4H:O là tính thể lớn không màu, hệ tà phương, 
t.L riêng 1,767, nóng chảy ở 70—80° trong nước kết tỉnh của nó. 


hitsdflaululLft sp 


Ở 100°, nó chuyển thành monohydrat KNaC,H;O¿.H;O, ở 130° 
nó mất nốt phân tử nước cuôi cùng. Khi đun nóng mạnh hơn, nó 
phân hủy giải phóng CO và HO. 

Muối dễ tan trong nước và không tan trong rượu. 


Bảng 183 — Độ fan KNaC,H;O¿.4H:O trong nước 


KNaC,H,O; % KNaC,H,O; % 


19,3 20 35,4 
22/1 30 43,3 
28,9 


Bảng 184 - 7ÿ trọng các dụng dịch nước KNaC,H,O; 


1,0965 
1,1114 
1,1265 


1,1419 


1,1576 
1,1785 
1,1896 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong KNaC„H,Os.4H;O 
các hạng (Theo TCQG 5845-51) (%): 


Tạp chất t.k.p.f t.Ằ. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0,002 0,005 
Sunfat (SOA) 0,01 0,05 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,01 0,02 
Canxi (Ca) 0,002 0,005 
lim loại nặng nhóm H;S5 (qui ra Pb) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
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Ngoài ra, cần phải thử phản ứng của dung dịch nước của 
thành phẩm và xác định lượng chất khư trong thành phẩm. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng /.E.p.£ điều chế như sau: 

Lấy dung dịch nóng 89g K;CO; (.#) trong 180m nước, thêm 
dân axit tactric HạC¿H¿€; (loại thực phẩm) đến phán ứng kiểm 
yếu đối với phenolphthalein (gần 90g). Sau đó cho thêm 72g 
NaạCO; và H;C„H,C¿ đến khi phenolphtnalein có màu hổng 
nhạt và cho luông khí H;S sục qua để kết tủa các kim loại nhóm 
HạS. Đun sôi dung dịch đến khi loại sạch H;S lọc và để nguội. 
Tách các tỉnh thể ra và kết tỉnh lại hai lần trong nước nóng. 

Kết quả thu được 150g. : 


KALI NITRAT 
KqÌium nitricum Potassiiư nitradfe Kaitumntitrdt 
Kaiisaipeter 
KNOs TLPT 101,108 


Tính chất 

KNO; là những tỉnh thể hình trụ, thuộc hệ tà phương, trong 
suốt, không màu, bền ngoài không khí, t.]. riêng 2,10. Dễ tan trong 
nước và dung dịch loãng của rượu, hầu như không tan trong rượu 
tuyệt đối. Ở 334° nóng chảy thành chất lỏng linh động, đun nóng 
tiếp tục nó phân hủy, giải phóng oxy tạo nên KNO¿. 


Bảng 185 — Độ fan KNQ) trong nước 
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Bảng 186 - Tỷ trọng các dung dịch nước KNO; 


10 
20 
30 
40 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Rượu %I 
50 


60 
80 


1,1039 
1,1181 
1,1326 


1,1473 
1,1623 


Theo TCQG 4217-48, thành phẩm phải có ít nhất 99,8% KNO¿. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KNO: các hạng (%): 


Tạp chất t.k.h.bh 
Chất không tan trong nước 0,004 
Clorua (C?) 0,0005 
Clorat và peclorat (qui ra Cl) 0,001 
Sunfat (SOa) 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0,0008 
Sắt (Fe) 0,0005 


Canxi và magiê (dạng CaO và 0,005 
Mg›;P;O;) 


Photphat (PO,) 0,0005 
Nitrit (NO¿) 0,0001 
IOdat (IO;) 0,001 
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t.k.p.t 
0,005 
0,001 
0,002 
0,01 
0,000ã 
0,0008 
1,11 


0,001 
0,0005 
0,002 


t.È 
0,01 
0,002 
0,005 
0,02 
0,001 
0,001 
1,12 


0,001 
0,001 
0,004 
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Điều chế 

Thành phẩm ứ.È có thể điều chế dễ dàng bằng cách kết tỉnh 
lại xanpết kỹ thuật. Hòa tan 100g xanpet trong 80/n/ nước nóng, 
lọc qua giấy lọc gấp, vừa khuấy vừa để nguội. Tách tinh thể ra 
và sấy khô. Sử dụng nước cái có thể đạt được hiệu suất 97%. 

Muốn loại tạp chất KNO; thì việc loại tạp chất đó phức tạp 
hơn một ít. Muốn thế, lấy dung dịch 400g KNO¿ trong 900/nÏ 
nước, thêm 20n/ HNO¿ (t.l. riêng 1,4 và nở thêm từng giọt 
dung dịch KMnO; đến khi màu đỏ không mất nữa. Cho thêm từ 
hai đến ba giọt dung dịch axit axalic đê làm mât màu đỏ, thêm 
KạCO; đến phản ứng kiểm yếu để kết tủa Mn”" có trong dung 
dịch. Lọc kết tủa MnCO; trung hòa cẩn thàn nước lọc bằng 
HNO; đến phản ứng trung hòa rồi làm bay hơi đến khi có váng 
tỉnh thể. Giai đoạn tiếp theo tiến hành như đã nói ở trên. 


KALI NITRIT 


Kalium nitrosum Potgassium nirữc Kuliumnitrtf 
KNO; TLPT 85,108 
Tính chất 


KNO; là khối kết tỉnh hình sợi, màu trắng. t.Ì. riêng 1,92. 
Loại thường bán trên thị trường là những thoi màu trắng hoặc 
hơi vàng nhạt. Nó hút hơi ẩm của không khí và chảy rữa. KNO; 
hoàn toàn tinh khiết sẽ không hút ẩm. T chảy 4419, rất dễ tan 
trong nước. Không tan trong côn etylic 94—100%, tan trong dung 
dịch rượu loãng. Không tan trong axeton, ít tan trong côn 
metylic. Dung dịch nước có phản ứng kiểm. Dung dịch nước bão 
hòa của KNO; sôi ở 132”. 


Bảng 188 — Độ tan KNO. trong nước 
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Bảng 189 — Tỷ trọng các dung dịch nước của KNO, 


Dass] eo [eox | dc Tao] 


Tiêu chuẩn n thuốc thử thị brởnng 


Theo TCQG 4144-48. thành phẩm /.&.h.h và tÌ »Ỹ phải có ít 
nhất 90% KNO; và thành phẩm £.È.ä.h ít nhất 85%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KNO› các hạng (%): 


Tạp chất tkÌhh thpt tk 
Chất không tan trong nước 0003 0,005 0,01 
Clorua (CỦ) 0,005 0,01 0,02 
Sunfat (SO.) 0,005 0,01 0,02 
Kñm loại nặng nhóm H„S (quiraPb) 0/0002 0/0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0002 0.0004 0,001 


Điều chế 

1. Thành phẩm có thanh phần phân trăm cao chỉ chứa một ít 
tạp chất bạc [dạng ion phức Ag(NO2¿);} có thể điều chế theo 
phương pháp sau: 

Lấy một huyền phù mịn của AgNO;, vừa khuấy vừa thêm dần 
tnột lượng lý thuyết KCI ((.&). về cuối nên dùng dung dịch KCI 
loãng chuẩn độ AgNO; cho đến khi hỗn hợp phản ứng không 
chứa Ag' và Cl” nữa. Lọc hôn hợp, cô nước lọc trong chân không 
(200/nmHig) đến khô và kết tỉnh lại sản phẩm trong nước. 

Phần tỉnh thể lắng xuống lúc đầu chứa 99.66 KNO; 0,32% 
HO, 0,007% Ag' và không chứa SO;”. 
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9. Muốn điểu chế những lượng lớn thành phẩm có độ tinh 
khiết 80% thì làm như sau: 

Cho thêm dư chì xốp (điều chế bằng cách cho Zn tác dụng với 
dung dịch Pb(CHạCOO); vào dung dịch KNO;, đun cách thủy 
trong hai giờ. Cứ một phân KNO; thì lấy hai phần Pb. Sau khi 
quá trình đã kết thúc, sục vào dung dịch một dòng khí CO; tỉnh 
khiết để kết tủa chì. Lọc dung dịch, cô nước lọc đến khi sánh 
như dầu, tách ra các tỉnh thể KNO; và cho rượu 90% vào dâu đó 
cho đến khi tinh thể KNO; không lắng xuống nữa. Tách tỉnh thể 
KNQ; ra, đun cách thủy lọc. Sau khi để nguội, tách tỉnh thể 
RNO; ra và sấy khô trong bình phòng ẩm chân không. Thành 
phẩm không có CT, So¿Ÿ và các kim loại nặng nhưng chỉ có 
được 80% KNO¿ (còn lại là KNO;). 

Hiệu suất 60%. 

3. Muốn điều chế những lượng lớn thành phẩm có độ tỉnh 
khiết thuốc thử, từ NaNO; kỹ thuật thì dùng phương pháp dực 
vào phản ứng cân bằng: 

KaCO¿ + 2NaNO; ——> 2KNO; + Na;Öo¿ 
và độ tan khác nhau của KNOzs và Na;CÔk. 

Trước tiên, kết tinh lại các sản phẩm kỹ thuật để có NaNO; 
và KạCOa; hạng /.k.p.£ hoặc f.k.h.h và xác định chính xác hàm 
lượng phân trăm của chúng. Dùng NaNO; dư 4% so với tính lý 
thuyết sẽ thu được các kết quả tốt nhất. Đun nóng dung dịch 
1200g K;ạCO; (tính 100%) trong 1100zz/ nước, thêm dung dịch 
nóng của 1248g NaNO; (tính 100%) trong 1840mÏ nước. Vừa 
khuấy vừa đun cách thủy chất lỏng đến khi có t1. riêng 1,47 ở 
70° (hoặc 1,5 ở 20°). Thỉnh thoảng múc hết các tỉnh thể Na;CO; 
hydrat đã lắng xuống, tách tính thể ra, lấy nước lọc đổ vào dung 
dịch chính. 

Sau khi để nguội dung địch, tách ra những tình thể Na;CO:. 
10H2O và cô lại lần thứ hai nước lọc đến khi có t.l. riêng 1,62 tở 
20°) rôi để nguội mới được KNO; lắng xuống, KNO; còn lẫn 
Na;CO;, cần kết tỉnh lại. Nếu cô tiếp tục nước cái còn có thể 
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tách ra được một ít tỉnh thể hạng £.È.h.h và ¿.k.p.t. sau khi vừa 
trộn vừa sấy khô thanh phẩm ở 60-70”, làm nguội nhanh và cho 
vào lọ nút nhám. 

Kết quả thụ được gần 1,5kg KNO;. Phương pháp này chỉ tốt 
khi điều chế một lượng lớn thuốc thử. 

4. Để điều chế thành phẩm có thành phần phân trăm cao có 
thể áp dụng phương pháp như đối với NaNO; (xem “Nơiri nitri£”, 
mục ở, phần điều chế!. 

KALI OXALAT 
Kaliuttim oxaÌicum Potasstm oxdÌate Knliumoxalat 
Oxalsaures kalium 
K;C;O,.H;O TUPT 184,238 

Tính chất 

KaCzO,.H;O là những tỉnh thể hình thoi, không màu, t.]. 
riêng 2,08. Ở 100° nó bắt đầu mất nước kết tỉnh, trở thành khối 
không trong suốt và chí hoàn toàn mất nước ở 160°. Dung dịch 
nước bão hòa có phản ứng kiểm yếu (pH 8,2). 

Bảng 190 — Độ (an K;C›;O, trong nước 


1,0061 
1,01386 
1,0288 
1,0441 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 5868-51, thành phẩm ¿.È.h.h và £.k.p. phải có ít 
nhất 99,8% K;zCzOx.HzO, thành phẩm ứ.& ít nhất 99,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong KzC¿O;¿.H;O các hạng (%4): 


Tạp chất tk.h.h  thpít t.k 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 0,02 
Clorua (C]) 0,002 0.002 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,015 0,05 
Kim loại nặng nhóm H;§ (quiraPb) 0/0002 0/0006 0,001 
Sắt (Fe) 0,0002  0,0005 0,01 
Độ axit (qui ra HạC;O¿) 0,01 0,025 0,05 
Độ kiểm (qui ra HạCO;) 0,01 0,025 0,05 
Nitơ tổng cộng (qui ra NÑ} 0,002 0,002 0,005 
Photphat (PO,) 0,00015 không xác định 


Ngoài ra, cần phải thử thành phẩm với axit sunfUric. 

Cân lg + 0,01g thành phẩm, bỏ vào bình câu, thêm 10mni 
H;ạSO (kpr, tÌ. riêng 18) và đun nóng đến khi hơi axit 
sunfuric bắt đầu bay lên. 

Thành phẩm được xem là đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung 
dịch thử, so với màu của 107n axit sunfuric đun nóng đến cùng 
một nhiệt độ, chỉ có màu hung rât nhạt. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng £.Èk.p.£ được điều chế theo phương pháp sau: 

Lấy dung dịch nóng (80”) của 100g K;C;O¿.H;O trong 225mi 
nước, vừa khuấy vừa thêm từng lượng nhỏ 120—140g K;CO; đến 
phản ứng kiềm yếu đối với phenolphtalein. Lọc dung dịch và cô 
lọc ở 80” đến khi có váng tỉnh thể. Để nguội 20°, tách tỉnh thể 
ra và rửa với 10—15zn‡ nước. Cô nước cái và để kết tình. 

Kết tinh lại các tinh thể, cứ 100g muối thì lấy 120» nước. 
Lọc dung dịch, cô đến khi dung dịch có váng và để nguội. Tách 
tỉnh thể ra, rửa nước lạnh như đã nói trên và làm khô ở nhiệt 
độ phòng. : 
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Lượng thu được 60g (40% qui ra oxalic). 
Khi điều chế lượng lớn và sử dụng nước cái, ta có thê nâng 
hiệu suât lên đến 75%. 


KALI PECLORAT 


Kaiium perchloricun Potasstimt perchlorate Kalhtum 
Ruliiuin hyperchloricum perchloraf 
KCIO;¿ TUPT 138,557 


Tính chất 

KCIO/, là những tình thể hình thơi trong suốt, t.Ì. riêng 2,52, 
nóng chảy ở gần 6!9', phân hủy thành KCI và O;. Dung dịch có 
phản ứng trung hòa. Khác với NaClO,KCIO; không tan trong rượu. 


Bảng 192 — Độ tưn KCIO; trong nước 


Bảng 193 - 7ý trọng các dung dịch nước KCIO, 


1,0004 1,0054 
1,0016 1,0087 
1,0029 1,0079 
1,004i 1,0092 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo tiêu chuẩn kỹ thuật tạm thời VTT, thành phẩm dùng 
làm thuốc thử phải chứa ít nhất 99% KC]O¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KCIO¿ có độ tính khiết 
thuốc thử (%): 
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Chất không tan trong nước 0,01 


Clorau (Cl) 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,005 
Nitơ tổng cộng (quiraN) _ 0,005 
Canxi (Ca) 0,01 

Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,004 
Sắt (Fe) 0,001 


Ngoài ra, còn cần phải thử lượng natri (Na) trong thành 
phẩm, nhúng sợi pÌatin vào dung dịch nước 5% của thành phẩm, 
đưa vào ngọn lửa không màu của đèn khí, màu không được vàng. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng thuốc thử có thể điều chế theo các phương 
pháp sau đây: 

1. 4KCIO¿ = 3KCIO¿ + KCI 

Bỏ vào chén samôt cỡ 100-150, 50--80g KCIO; (.k) và đun 
nóng mới đầu nhẹ (chứng 100°), sau tăng nhanh đến nóng chảy. 
Nếu sủi nhiều bọt quá thì bới đun. Sau 30-35ph toàn khối đặc 
quánh lại và bọc một lớp vỏ, ngay sau khi oxy ngừng bay lên thì 
thôi đun và để nguội chén. Nghiễền cả khối thành bột, đun sôi 
150g bột đó với 450m để hòa tan và lọc nóng dung dịch. Làm 
nguội nhanh nước lọc, tách bột tỉnh thể ra, rửa nước lạnh hai 
lần trên giấy lọc và thử ion CI”. Nếu cần kết tỉnh lại lần nữa. 
Sấy thành phẩm trong tủ ở 80°. 

Kết quả thu được 25—30g. 

2. Hòa tan vào 80mm nước 100g NaClO¿ kỹ thuật đã kết tỉnh lại, 
lọc và thêm vào nước lọc dung dịch 54g KCI (¿.k) trong 170m nước. 
Nhờ nhiệt của phản ứng phát ra, nhiệt độ của hỗn hợp tăng lên 
đến 40°. Để nguội hỗn hợp đến 15—20° tách KclO¿ ra. Trong KCIO¿ 
còn có 0,7-1% C]'. Đồ những tinh thể này vào cốc, rửa gạn nước để 
loại sạci CI (nước rửa sau khi thêm HNO; và AgNO; phải không 
đục). Lấy các tinh thể đà rửa, sấy khô ở 80°. 

Kết quả thu được 90g. 
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3. Muốn tỉnh chế, tan hòa tan 60g KClO; kỹ thuật vào 400m 
nước sôi, lọc nóng, cô nước lọc đến khi có váng tỉnh thể và để 
nguội. Tách các tỉnh thể ra, rửa với một ít nước đá và sấy ở 80°. 

Kết quả thu được 45-48g. 


KALI PEMANGANAT 


Kalium perimanganicuuw Potasstum Kqahium 
Kalium Đermangandte Dermanganat 
hypermdnganicum 
KMnO, TLPT 158,03 
Tính chất 


KMnO, là những tỉnh thế hình thoi dễ kết tính, màu tím đỏ, 
hầu như đen, có ánh kim, TỊ. riêng 2,71. tan trong nước cho 
màu tím đậm. Dung dịch đặc có màu tím hoặc đồ pha chàm, 
dung dịch loãng có màu đỏ. Màu đỏ ấy đậm đến mức chỉ pha 
loãng đến 1:500.000 vẫn còn thấy được. 

Bảng 194 ~ Độ tun KMnO; trong nước 


1,0060 
1,0130 
1,0200 
1,0271 
1,0342 
1,0414 
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Nó cũng tan trong alcol metylic, axeton và CH;COOH. KMnO, 
là chất oxy hóa rất mạnh, trong môi trường kiểm yếu và trung 
tính, nó oxy hóa theo phương trình. 

KMnO¿ + 3e + 2H;O = K' + MnO; + 4OH” 
Trong môi trường axit 
KMnQ¿ + 5e + 8H' = K' + Mn”' + 4HzO 
Khi đun nóng, KMnO¿ phân hủy giải phóng oxy: 
4KMnOx z 2K;MnQ; + 2MnO; + 3O; 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4527-48, thành phẩm t.È.h.h và £.k.p.? phải có ít 
nhất 99,5% KMnQO¿. thành phẩm /.È ít nhất 99%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong KMnO¿ các hạng (%): 


Tạp chốt t.hịh — thpt th 
Chất không tan trong nước kể 0,005 0,01 0,03 

cả MnO¿ 

Clorua và clorat (qui ra CÌ) 0,002 0,005 0,01 
Sunfat (SƠa) 0.005 0,02 0,04 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,002 0,005 0,01 
Asen (As) 0,00002 000002 0,00005 
Mangan dioxyt (MnOa) 0,1 0,2 1,0 
Tỉnh chế 


(KMnO; được điều chế những lượng lớn trong điều kiện nhà 
máy). 

Thành phẩm hạng ¿È.p.f có thể điều chế bằng cách hòa tan 
vào bát sứ 250g KMnO¿ trong 800m nước nóng (80). Lọc dung 
dịch qua phễu lọc đáy thủy tỉnh xốp, đổ nhanh nước lọc vào bát 
sứ, làm nguội và khuấy liên tục. Lọc lấy các tỉnh thể bé qua 
phêu lọc đáy thủy tỉnh xốp, rửa với một ít nước và sấy khô ở 
80—100°. Phần tỉnh thể lấy được lúc đầu thường đạt hạng £.È.p.t. 
có thể dùng nước cái để hòa tan những lượng mới KMnO. 

Kết quả thuốc được 600—650zg (80—871%). 
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KALI PEIODAT 
Kalium perJodicưun — Potasstưm periodate  Kaiium perjoda† 
KIO, TLPT 230,01 
Tính chất 
KIO/ là bột tỉnh thể màu trắng, t.Ì. riêng 3,62. T chảy 582”. 
Tan trong nước, không tan trong rượu. Là chất oxy hóa mạnh, 
nó có thể oxy hóa, chẳng hạn, Mnˆ' thành MnOx-.. 


Bảng 196 - Độ tan KĨO; trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT BHC N ° 3305-54, thành phẩm ¿.È.p.t phải có 
ít nhất 98% KIO;, thành phẩm £.&, ít nhất 97%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KIO; các hạng (%): 


Tụp chất t.k.p.t t.b, 
Chất không tan trong nước 0,01 0,04 
Kali todat (KTIOa) 1,5 1,5 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,003 0,005 
Sất (Fe) 0,003 0,005 
lodua( - 0,005 0,01 
Sunfat (SƠ¿) _ 0,05 0,2 
Mangan (Mn) 0,000 0,00 


Ngoài ra, còn cần phải rửa thành phẩm: 

1. Tính hiểm. Hòa tan 0,02gø thành phẩm vào 10—15n! nước, 
thêm hai giọt phenolphtalein, dung dịch phải không có màu đỏ 
thâm. 
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2. Tính axit. Hòa tan 0,02g thành phẩm vào 10—15m nước, 
thêm hai giọt dung dịch metyÌ dacam 0,2%, dung dịch phải 
không có màu đỏ. 

Điều chế 


1. KIO; + KaS;Os + 2KOH = KIO¿ + 2E;SO¿ + HO 

thành phẩm hạng /.È.p.f điều chế theo phương pháp sau: 

Hòa tan khi nóng 65g KIO; trong 200z›/ dung dịch KOH, t.L. 
riêng 1,3. đun sôi dung dịch, vừa khuấy vừa cho thêm từng lượng 
nhỏ 100g K;S;O¿;. đun sôi hỗn hợp thêm 510p», để nguội đến 
nhiệt độ phòng. Đố dung dịch khỏi tính thể K;SO¿ (KIO¿ ở trong 
dung địch kiểm), rửa các tinh thể này với một ít nước và đổ nước 
rửa vào dung dịch chính. 

Thêm axit sunfuric để trung hòa phản ứng đến trung hòa đối 
với metyl da cam. Dùng nước đá rửa KIO, đã lắng xuống cho đến 
khi thêm vài giọt nước rửa vào các dung dịch BaCl;ạ và AgNOs 
axit hóa bằng HNO; thì dung dịch chỉ hơi vẩn đục. 

Sấy kho tỉnh thể trong bát sứ ở 100--105°. 

Lượng thu được BB-60g (80-85% tính theo KIO;). Thành 
phẩm có ít nhất 99,7% KIO,, 

Muốn điều chế thành phẩm dùng để pha các dung dịch chuẩn 
độ, thì hòa tan EKIO; tình khiết vào nước nóng và làm lạnh 
nhanh dung dịch đồng thời dùng đùa khuấy đều. Tách các tỉnh 
thể ra và sấy khô ở 100-105°. 

2. 2ECIO¿ + 1¿ + Cl; + 4KOH = 2 KIO; + 4KCI + 2H;O 

Thành phẩm £.k.p.† có thể điều chế theo phương pháp khác: 

Hòa tan 250g KCIlO¿ kỹ thuật vào 2,5/ nước, lọc, thêm 300g 
tỉnh thể iot đã thăng hoa, sục qua hỗn hợp vài bọt clo và đun 
cách thủy trong 5—10ph. Sau khi thêm 2,15*g dung dịch 33% 
KOH tỉnh khiết, vừa đun nóng vừa sục khí clo qua hỗn hợp đến 
khi dung dịch hoàn toàn bão hòa. Để nguội, tách sản phẩm đã 
lắng xuống và kết tính lại. 

Kết quả thu được 390g (72% tính ra iot). 

Làm bay hơi nước cái sẽ được thành phẩm có lẫn KIO:¿. 
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KALI PESUNFAT 


Kalium persulfuricum Potassium persulfate  Kalium persulfat 
K;S5;Os TLPT 270,33 

Tính chất 

Ka8;Os; là những tỉnh thể tam tà hình lăng trụ, bé,. Khi kết 
tỉnh chậm, cho những tỉnh thể hình phiến lớn, t.]. riêng 2,48. 
khi đun nóng dưới 00”, nó bắt đầu giải phóng O;. Khi tác dụng 
với muối của một số kim loại nặng, dung dịch KạS;O; phân húy 
thành H;ạSO,, K;SO; và O;, còn các lon kim loại (ví dụ Mn”', 
N”', Co?*) có khả năng cho các hợp chất ở mức oxy hóa cao, 
trong môi trường kiểm tạo thành các kết tủa đen của hydroxit. 


Bảng 197 — Độ ¿an của K»S:Qs trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4146-48, thành phẩm £.k.p‡ phái có ít nhất 
99,5% K›;5:O; thành phẩm ¿£.È, ít nhất 98%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong KạSzOs các hạng (%): 


Tụp chất t.b.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước : 0,005 0,01 
Clorua (CD 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,002 0,005 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Mangan (Mn) 0,0004 9,0006 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,005 0,02 


Chú ý: thành phẩm /.È.p mang nhãn hiệu “thông có nữc” 
chứa không quá 0,002 n¡itơ. 
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Điều chế 

Các phương pháp sau đây cho phép điều chế thành phẩm 
hạng ¿.Ẽ. 

1. (NH¿);52O; + 2KCI = K;S;O; + 2NH„CI 

Hòa tan 600g (NHạ);8;O; (/.k) trong 1 nước cất ấm (40°), lọc 
vào lọ cợ 5! và thêm 60m dụng dịch KOH 50%. 

Hòa tan riêng 750g KCI kỳ thuật vào 2/ nước, thêm 20m 
dung dịch KOH 50%, đun sôi, vừa khuấy vừa lọc vào lọ đựng 
dưng dịch kiểm (NHa);8:Os. sau một ngày, rửa gạn tỉnh thể với 
nước lạnh, tách tỉnh thể ra và rửa nước lạnh đến sạch hết CT. 

Muốn đuổi hoàn toàn tạp chất ClI hòa tan sắn phẩm thô 
(700g) vào 3,B! nước nóng (60-68), lọc vào bát sứ và làm lạnh. 

Kết quả thu được 300g (42%). 

2. Lấy dung dịch chứa 100g (NH¿);S;O; 95-98% trong 200n! 
nước, thêm 70m dung dịch KOH (¿.k.h.h) 50% (như vậy là đã lấy 
dư ð-6%) và đun nóng hỗn hợp trong tủ hút 30-40pk ở 50° để 
loại sạch amoniac: 

(NH¿);5;O; + 2KOH = K;S;O; + 2NH; + 2HzO 

Để nguội dung dịch, lọc lấy những tỉnh thể K;S;Os, rửa nước 
lạnh và sấy khô ở 50°. 

Kết quả thuốc được gần 90g (75%). 


KALI PYROANTIMONAT 


Kahum Potassium KuaHiium 
sttbicum. Dyrogntữnondfe Đyroqn†timorntafsaures 
K;H;5b;O; .4H;O TLPT 507,80 
Tính chất 


KzH;SbzO; .4H;O-bột trắng, tương đối ít tan trong nước, 
(0,4 trong nước lạnh, 1,1% trong nước nóng). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4458-48, cần phải thử thành phẩm: 
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1. Phản ứng của dung dịch. Cân 1,5 + 0,01g thành phẩm, hòa 
tan trong 150m nước đun sôi. Để nguội dung dịch, sau L5p*, lọc. 
Lấy 100m nước lọc thêm l1 giọt dung dịch rượu của 
phenolphtalein 0,1% và bỏ vào một mảnh giấy quỳ màu xanh. 
Trường hợp dung dịch có phản ứng kiêm đối với phenolphtalein, 
cho thêm dung dịch HCI 0,01N đến khi mất màu đỏ. 

Trường hợp dung dịch có phán ứng axit đối với quỳ, cho thêm 
dung dịch KOH 0,01N đến khi xanh giấy quỳ. Lượng axit hay 
kiểm phải không quá 5m. 

9. Lấy phần nước lọc còn lại ở trên, thử xem thành phẩm có 
bảo đảm có thể dùng được để làm thuốc thử ion Na". 

a) Lấy 1m đụng dịch có 0,3m Na`, thêm 8m dung dịch của 
lần thử thứ nhất (1) và lắc mạnh. Sau 15pñ phải có kết túa tính 
thể lắng xuống. 

b) Lấy 20m dung dịch của lần thứ nhất, thêm dung dịch 1g - 
KCI trong 10m nước. Sau 15p# dung địch phải không có kết tủa. 

e) Lấy 20m nước lọc còn lại ở lần thứ nhất, thêm từ hai đến 
ba giọt dung dịch Nh¿OH 10% và dung dịch 1z NHẠCI trong 
10m nước. Sau 15ph, dung dịch phải không có kết tủa. 

Điều chế 

Thành phẩm dùng làm thuốc thử có thể điều chế theo phương 
pháp sau: 

Sb¿S¿ + 2KOH + 5CuO + 4H;Ò = 
= K;H;Sb;O; .4HaO + 2Cu¿S + CuS 

Lấy vào cốc sứ cỡ 300/n!, 40m dung dịch KOH 50%, (/.š), vừa 
khuấy vừa thêm dần 12g bột Sb;S; 98-99% (xem cách điều chế). 
Sau 20-30ph, khuấy, cho thêm 60m nước, đun nóng và bỏ vào 
từng lượng nhỏ 14,2gø bột mịn CuO (.È.p./) và 120mnÏ nước. 

Đun nóng hỗn hợp trong 1,5-2 giờ ở 80-100” để nguội, đổ 
dung dịch ra và tách nhanh kết tủa sunfua của đồng. Khi làm 
các quá trình trên cân đeo kính uà găng tay cao su để tránh 
biêm bđm ào mốt uào tay. 
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Vừa không mạnh vừa thêm vào dung dịch trong suốt một thể 
tích rượu bằng ấy, một kết tủa nhày và nặng sẽ lắng xuống. Một 
ngày sau đó dung dịch ra, sấy khô kết tủa ở 30-40° rồi đun cách 
thủy trong 5p, dùng thìa với những cục kết tủa ra. Sấy khô kết 
tủa trong 2-3 giờ ở 30-40”, nghiền nhó kết tủa, đổ vào cốc và đổ 
thêm rượu (65m: rượu 50% trên 100g kết tủa) trộn, tách kết tủa 
ra lặp lại một lần nữa quá trình chế hóa với rượu. Cuối cùng 
tách kết tủa ra, sấy khô ở 30-40” và bỏ vào lọ nút nhám. 

Kết quả thu được 17—18g (94-97% theo Sb„Sa). 


KALI PYROSUNFAT 


(Kali disunfat) 
Koalitmn pyrosulfuricum — Potassium pyrosulftte Kohium pyrosulfat 
K;5,O, TLPT 254,332 

Tính chất 

R;8:O; là khối tỉnh thể màu trắng, hút ẩm. T.]. riêng 2,28. đễ 
tan trong nước tạo thành 2KHSO,. T chảy trên 440°. Ở 370-420? 
muối bắt đầu mất một phần SO; biến thành K;ạSO,. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 7172—54, thành phẩm /.È.p.£ phải có ít nhất 97% 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong K;S;O; các hạng (%): 


Tợp chất th pi — tb. 
Chất không tan trong nước và axit silic 0,002 0,005 
Clorua (C]) 0,0005 0,001 
Canxi, magiê và chất kết tủa bằng 0,01 0,02 
amoniac (CaO, Mg;P;O;, R;O;) 

Photphat (PO) 00005 0,001 
Eim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,0002  0,0005 
Sát (Fe) 0/0002 0.0005 
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Điều chế 
2KHSO, = K›a8:O; + H;O 

lấy vào bát sứ cỡ 500m, 500g KHSO/¿, đun nóng trong lò điện 
đến 2ã0°. Muối đó phân hủy sủi bọt và giải phóng các bọt hơi 
nước. Sau nửa giờ, tăng nhiệt độ lên đến 320-340”. Khi không 
có bọt bay lên và xuất hiện hơi trắng SO; thì thôi đun. Đổ khối 
nóng chảy vào cốt sứ, để nguội 50-60”, đập vỡ khối nóng ra 
thành mảnh và bỏ nhanh vào lọ có nút trắng parafin. 

Kết quả thu được 450g (96%). 


KALI PYROSUNFIT 
(Kali disunfit) 
Kalium bisulfirosum Potasstum bisulphie  KaluunbisulfH 
K;8;:O; TUPT 222,332 


Tính chất 
Ka8zO; làm;à những tỉnh thể đơn tà, hình phiến, màu trắng, 
t.l. riêng 9, 3, tan trong nước và rượu loãng, không tan trong 
ête. Ka8;O; bên ngoài không khí khô. Khi nung đỏ nó phân hủy 
theo phản ứng: 
2KE:5,O; = 2K;SO, + SO; +8 


Bảng 198 — Độ (an K;aŠ;O; trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
"Theo TCQG 5713-51, thành phẩm ¿.È.p.f và £.k phải có ít nhất 
95% K;S:O;. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong K;8;O; các dạng (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.k. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Clorua (C1) 0.01 0,02 
Sắt (Fe) 0,001 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 0,003 
Asen (Ás) 0,00002 0,0001 


Điều chế 
K¿OOa + 250; = K;5¿Os + CÓ; 

Thành phẩm £.È có thể điều chế theo phương pháp sau: 

Đổ vào cốc sứ, để trong tủ hút, dung địch nóng (90-100”) và đã 
lọc chứa 100g KạCO¿ (.&) trong 55m! nước. Lấy một ống một đầu 
loe rộng (ví dụ ống nối của ống sinh hàn Libic), nhúng đến gần đáy 
cốc, sục khí CO; qua ống với tốc độ như thế nào để kịp hấp thụ khí. 
Ngay trong quá trình thực hiện phản ứng, một phân tỉnh thể đã 
tách ra. Khi dung dịch có màu lục vàng, thì ngừng sực khí SO; xà 
để nguội hỗn hợp đến 25-22” (không thấp hơn). 

"Tách tinh thể đã lắng xuống, lúc đầu rửa với một ít nước bão 
hòa SO;, sau rửa với rượu, Sau khi sấy trong luồng không khí ở 
20-25” sẽ được ?0—-75g K;5¿O;. 

Có thể dùng nước cái để thay nước khi làm với lượng chất mới. 


KALI SHNFAT 
Kahiium sulfuricum Potasstum Kalium sulfat 
K;S5O¿ TUPT 174,266 
Tính chất 
K;SO¿ là những tính thể hình thoi, rắn, màu trắng. T1. riêng 


2,67, bển ngoài không khí. Tan trong nước, không tan trong 
rượu. T chảy 10677. 
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Bảng 199 — Độ tan K;SO, trong nước 


1,0063 
1,0145 
1,0327 
1,0510 
1,0393 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong RKạSO, các hạng 


(Theo TCQG 4145-48) (%):. 
Tọp chất 
Chất không tan trong nước 
Muối amon (NH,) 
Nitrat (NOa) 
Clorua (C]) 
Canxi, magiê và chất không 
kết tủa bởi amoniac 


Kim loại nặng nhóm H;5 (qui 
ra Pb) 


Sắt (Fe) 
Asen (As) 
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(.k.h.h 
0,005 
0,001 
0,001 
0,0005 
0,01 


0,001 


0,0002 
0,0001 


tÈpt th 
001 0,02 
0,002 0004 
0,002 0,004 
0001 0.002 
0,02 0,05 
0,001 0/002 
0/0005 0,001 


0,0002_ 0,0004 
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Ngoài ra, còn cần phải thứ thành phẩm như sau: 

1. Nơiri. Cân 2 + 0,01g thành phẩm đã nghiền nhỏ, hòa tan 
trong 20m nước. Lấy sợi dây platin một đầu uốn thành vòng 
nhỏ, tấm dung dịch đưa vào ngọn lửa không màu. Màu vàng 
thấy được của ngọn lửa phải nhạt hơn màu khi thử với dung dịch 
chứa 3mg Na” trong 20 nước. 

9. Phản ứng của dung dịch nước. Cân 1 + 0,01ø thành phầm 
nghiền nhỏ, hòa tan trong 20m nước vừa mới đun sôi để nguội. 
Cho thêm vào dung dịch đó một giọt dung dịch metyl da cam 
0,1%. Màu của dung dịch vẫn vàng, khi cho thêm một giọt axit 
0,1N dung dịch có màu hồng. 

Điều chế 

Thành phẩm hạng ¿.È.p.£ điều chế như sau: 

Đổ vào 120m nước 100g H;SO, (.É, t.Ì. riêng 1,84) và thêm 
đần 110-120øg dung địch KOH 50% đến phản ứng kiềm đối với 
quỳ và đem cho bay hơi. Lấy thìa múc các tinh thể lắng xuống 
trong khi cô rồi tách các tỉnh thể đó ra và sấy khô ở 80—100”. 

Kết quả thu được là 65ø (80% theo KOH). 


KALI THIOCACBONAT 
Kalum Potasstiturm Kalium 
thiocdarbortiCcuim thiocgarbanute thiocarbondt 
KạCSa TLPT 186,409 


Tính chất 


ÑzCSa là một khối hút ẩm, màu hung đỏ, rất dễ tan trong 
nước và khó tan trong rượu. 


Bảng 201 — Tỷ trọng dung dịch nước K;CS; 


1¬"... 
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Điều chế 
Ra5 + CS; = K;CS¿ 

Lắc phễu chiết đựng dung dịch bão hòa kali sunfua (8) và 
dư cacbon disunfua (CS;) thỉnh thoảng khẽ mở nút để cho hơi 
C5; thoát ra. Sau khi Cs; không tan nữa, tách lượng CS; dư và 
bay hơi dung dịch trong chân không ở 30°. 


KALI THIOXYANAT 
Kaitum Potgsstuưmn Kaiium 
rhodangatum rhodanrde rhodantd 

Koaltun Potasstum Kalium 
sulfocyanatum thiocyandte sulfocyandf 

Kalhium 

thiocyanat 

KCNS TLPT 97,185 


Tính chất 


RCNS là tỉnh thể đơn tà không màu, t.l. riêng 1886, cháy rữa 
ngoài không khí ẩm. Dễ tan trong nước. Khi tan thu nhiều nhiệt 
(khi hòa tan 150g KCNS trong 100m nước, dung dịch giảm 
nhiệt độ từ 10,8 xuống tới 23,7) và đễ tan trong rượu. Khi kết 
tỉnh dung dịch kali thioxyanat ở nhiệt độ thấp sẽ được hydrat 
tính thể KCNS 0,5 H;O, bên trong khoảng nhiệt độ giữ —29,5° 
và +6,8°.T chảy của KCNS 176,8°. Ở 430° nó có màu chàm, để 
nguội lại mất màu. 

Bảng 202 — Độ tưn KCNS trong nước 
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Bảng 203 — Tỷ trong các dụng dịch nước của KCNS 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 4139-48, thành phẩm ứ/.È.h.h và £.È.p.f phải có ít 
nhất 99% KCNS. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong KƠCNS các hạng (%): 


Tọợp chất tÈhịh  tkhpt tk 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 0,02 
Sunfat (SO,) 0,005 0,01 0,02 
Kim loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0,0002 0/0005 0,001 
Sát (Fe) - 0,00005 0,0001 0,0002 
Muối amoni (NH¿) 0,001 0,002 0,005 
Điều chế 


Thành phẩm hạng £.È.p.? điều chế theo phương pháp sau: 

Lấy dung địch nóng (70°) chứa 500g NH„CNS (.È.p.£) trong 
250ml nước, vừa khuấy vừa thêm (rong t¿ hú) dung dịch 368g 
KOH (.Èk) trong 400m nước. Đun nóng hỗn hợp ở 80-85° đến 
khi loại sạch hẳn khí NHạ (dung dịch khi đun nóng với KOH 
phải không được giải phóng NHạ, ngửi biết được). 

Lọc dung dịch qua hai tờ giấy lọc gấp, cô nước lọc đến khi có 
váng tỉnh thể và để nguội. Tách các tỉnh thể ra, sấy khô ở 30~ 
40°. 
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Kết quả thu được 400-440 (62-70%). Nếu cô và kết tỉnh nước 
cái sẽ còn được thêm 100—140 muối nữa. 

Nến nguyên liệu ban đầu là NH„CNS có nhiều tạp chất sunfat 
thì phải dùng phương pháp hơi khác, 

Lấy dung địch 175g NH„CNS trong 50m nước, đun nóng tới 
80” thêm Ba(OH); đến kết tủa hoàn toàn SO¿” để yên và lọc. 
Thêm vào nước lọc đã đun nóng 80° từng lượng nhỏ K;COs Œ.}k) 
đến khi dung dịch có phản ứng kiềm đối với phenolphtalein. 
Đun sôi trong 10-12 giờ đến khi loại sạch NH:, thêm 2g than 
hoạt tính và cô đến khi dung dịch có t.Ì. riêng 1,45 ở 110°. Lọc, 
để nguội, tách những tỉnh thể ra và sấy khô ở 30-409. 

Kết quả thu được 100g (47%). Cô nước cái, hiệu suất sẽ nâng 
cao hơn nhiều. 


KALI XYANHA 


Kaiium cyanatum Potfassium cyvanide Kaitum cyanid 
KCN TLUPT 65,119 

Tính chất 

KCN là bột tỉnh thể, không màu, có t]. riêng 1,52, dễ tan 
trong nước. Khi để nguội dân nóng chảy sẽ được tỉnh thể lập 
phương, từ dung địch sẽ kết tỉnh những tình thể bát diện. Ở 
trạng thái khô nó không có mùi nhưng khi hút ẩm của không 
khí bắt đải có mùi của axit xyanhydric (mùi cay cúa hạnh nhân). 
Vì KCN bị axit cacbonic và hơi ẩm của không khí phân hủy. 

Hết sức độc! 

Bảng 204-Độ tan KUN trong nước 
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Bảng 205 - Tỷ đrọng các dung dịch nước của KCN 


Ở 635°, KCN nóng chảy thành chất lỏng linh động như nước, 
đun nóng nữa nó bốc hơi một phần. Khi nấu chảy ngoài không 
khí hoặc khi cho thêm oxyt kim loại dễ bị khử nó sẽ hấp thụ oxy 
biến thành KCNO. | 

Dễ tan trong rượu nóng, ít tan trong rượu tuyệt đối (0,88Z) và 
rượu rnetylic (4,91%). Dung dịch nước có phẩn ng kiểm (dung 
dịch 1W có PpH 9,8, 0,1N có phenolphtalein 9,2) và khi để lâu 
nó phân hủy (khi đun sôi phân hủy nhanh hơn) giải phóng NHạ 
biến thành kali fomiat: 

KCN + 2H;O = NHạ + HCOOK 

Tiêu chuẩn thuốc thứ thị trường 

Theo ĐKKTTT 3961-53, thành phẩm ¿.k.p.£ phải có ít nhất 
98% KƠN, thành phẩm ¿.È ít nhất 96%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong KƠN các hạng (%): 


Tạp chất t.h.p.† t.À. 
Clorua (C]) 0,02 0,1 
Sunfat (SO¿) 0,01 0,01 
Sunfua (8) 0,0005 0,002 
Thioxyanua (CNS) 0,005 0,01 
Feroxyanua [Ee(CN)s] không có không có 
Kim loại nặng nhóm HạS (qui 0,0002 0,0004 
ra Ph) 


Natri (Na) 0,01 0,3 
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Điều chế 

KCN là chất độc bậc nhất. Cần phải làm trong tủ hút tốt uà 
tránh để rơi dung dịch uào da hay quân áo. 

Thành phẩm dùng làm thuốc thử có thể điều chế theo phương 
pháp sau: 

Lấy dung dịch 100g KCN kỹ thuật (58-75%) trong 200m 
nước, cho thêm nước hồ lỏng điều chế bằng cách tôi 11,5g CaO 
tỉnh khiết, để loại sạch K;CO;. Khuấy kỹ, để yên trong một giờ 
và lọc, phải lọc như thế nào để nước lọc hoàn toàn trong suốt, 
cho thêm vài mililit nước dihydro sunfua để kết tủa kim loại 
nặng và lọc. Đổ nước lọc vào bình cầu dài cổ bằng thủy tỉnh 
pirex và cất trong chân không 25mmHg, ở 40—68°. 

Khi chất trong bình cầu biến thành khối nhão tinh thể, để 
nguội, tách KCN tỉnh khiết ra, và sấy khô vài ngày trong bình 
phòng ẩm đựng CaO hay H;SO,. 

Kết quả thuốc được 25g (từ KCN 58%) hay 40g (từ KƠN 754). 

Tận dụng nước cái, ta có thể nâng hiệu suất lên đến 80%. 


KẼM 
Zincum Zme Zinh 
Zn TLUPT 65,38 


Tính chất 


Zn là kim loại óng ánh, màu trắng hơi xanh lam (các tỉnh thể 
thuộc hệ lục phương), t.]. riêng 6,88--7,19 (phụ thuộc vào cách chế 
hóa). T chảy 419,44°. T sôi 907°. Không bị biến đổi ở ngoài không 
khí khô, bị phủ một lớp màng Zn(OH); ở ngoài không khí ẩm, 
hoặc có nhiều CO; thì tạo thành khí cacbonat bazơ. Lớp màng 
mỏng màu xám tạo thành sẽ bảo vệ kim loại khỏi oxy tiếp tục. 

Dã tan trong axit và trong dung dịch KOH nóng, đặc biệt là 
có mặt bột sắt. 

Bụi kẽm thường có chứa 80-90% Zn, 5—15% 2nO, chứa những 
lượng thay đối Cd, Pb và Fe, đôi khi chứa những lượng nhỏ As, 
Sb, Cu, SiO; luôn luôn có gần 0,4% kẽm nitrua ZnạN;. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 989-41 thì kẽm kim loại không lẫn asen phải là 
những hạt, mỗi hạt nặng không quá 2g phải kiểm tra bảo đảm 
trong thành phẩm không có asen và kiểm tra khả năng xác 
định của nó. 
* Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Zn (%): 


Tạp chất 

Photpho 0,00085 
Lưu huỳnh 0,01 
Chất bị KMnO¿ oxy hóa (qui ra sắt) 0,006 
Chất không bị tan trong axit sunfuric 0,04 


Điều chế 


1. Muốn điều chế kẽm không lẫn asen, người ta cho từ từ (ở 
trong tủ hút) 360g. Kẽm kim loại vào dung dịch chứa 290m 
H;SO;¿ (t.l. riêng 1,84) trong 3050m?) nước. Ngay trong quá trình 
hòa tan, một phần lớn As đã bị đuổi khỏi đưới dạng AsHs (độc!). 

_ Đun nóng đến 70” và sau khi hydro không thoát ra nữa, người ta 
rót dung dịch rồi pha loãng với 1200znÏ nước. 

Thêm 4g Na;CO; và 50mm dung dịch đã kết tủa ZnCO;; rửa 
kết tủa ba lần với nước (mỗi lân 300m). 

Hòa tan 7,5g FeSOu. 7H;O trong 50mn/ nước, axit hóa dung 
dịch bằng 1n H;SO, (/.k.h.h), rỗi vừa đun nóng vừa thêm từng 
giọt 1m H;O; 30% đến khi chuyển hoàn toàn Fe”' thành Ee?* 
(mẫu dung dịch thử không được cho kết tủa màu chàm với 
E;Ee(CONĐ). 

Rót dung dịch vừa điều chế cho vào dung dịch ZnSO, trên, 
khuấy đều, thêm ZnCO; ướt vào, vừa khuấy mạnh vừa đun nóng 
đến 30-40°. Để lắng dung dịch, lúc đó kết tủa Ee(OH); rơi xuống 
sẽ hấp phụ các tạp chất A, P và Sb có trong dung dịch. Lọc dung 
dịch rỗi đem điện phân. 

Catốt là một tấm nhôm hoặc kẽm (.k.b.h) mỗi mặt có điện 
tích 75cm”. Cách catốt 2—-3em có hai anốt-đó là hai tấm kẽm kỹ 
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thuật có cùng kích thước, đặt trong những cái bao bằng vải gai. 
Tiến hành điện phân khi khuấy đều chất điện giải. Điện cúa dòng 
điện là 6V và nhiệt độ là 35-37% Mật độ dòng điện la,03- 
0,04A/emZ. có thể điện phân ở nhiệt độ phòng, nhưng muốn điểu 
chế được kết túa ở catôt, thì cần phải xác định sự phụ thuộc mật độ 
dòng điện vào nhiệt độ khi sử dụng những đữ kiện sau đây: 

tC 10 20 30 37 43 
Mật độ dòng 0,01 0,015 0,02 0,05 0,04 
điện, A/em? 

Độ axit của môi trường có tầm quan trọng rất lớn: chất điện 
giải phải có màu chàm nhạt trên giấy congo. 

Trong 1 giờ có thể kết tủa được 8g. Hiệu suất dòng là 75- 
85%. Sau khi đã kết tủa được 200g Zn cần phải điều chế hóa 
chất điện giải với Fea(SO¿); và ZnCO¿ như đã mô tả ở trên. 

2. Muốn điều chế kẽm hạt, người ta rót kẽm nóng chảy thành 
từng dòng nhỏ vào nước lạnh (đeo hinh bảo uệ! Đeo găng tay!). 

kẽm tinh khiết tan rất chậm trong các axit. Để đảm bảo đủ 
tốt tốc độ hòa tan đối với mục đích phân tích, cần phải nhiệt 
luyện kẽm. Muốn vậy, cho từng lớp mỏng kẽm hạt vào lò nung 
đã đốt nóng đến 400°. Giữ ở nhiệt độ đó 3-4 giờ rồi làm lạnh từ 
từ. Kẽm sẽ hơi lờ mờ đục, nhưng có khả năng phản ứng nhanh. 

8. Muốn điều chế kẽm bột, người ta rót kẽm nóng chảy vào 
một cốc sắt đã đốt nóng đến 200° và sau khi vừa đồng đặc người 
ta dùng chày giã thật mạnh (cần đeo găng tay dày để khỏi bị 
sây sát da tay). 

Thử bụi kẽm 

Nữươ (N). Hòa tan 20g thành phẩm vào một hỗn hợp gồm 
3@mi H;SO, (t.Ì. riêng 1,84) và 200mi nước. Đôi khi thành phẩm 
rất khó tan; lúc đó cần phải thêm một giọt dung dịch platin 
clorua không chứa HNO; vào thành phẩm. Thêm 100m7 dung 
dịch NaOH 30% không chứa nitơ vào dung dịch, đem cất khoảng 
gần 75m! chất lỏng, thu chất ngưng ở bình hứng đã chứa 10zni 
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nước và 2-3mi HCI 0,2N. Chuẩn độ hỗn hợp trong bình hứng 
bằng KOH 0,2N dùng metyl da cam làm chất chỉ thị. Dễ trung 
hòa hết amoniac không được dùng quá 0,3z HCI 0,2N. 


KẼM_-AMONI CLOR(A 


Zincum chioratum Zine qmrnonruưưn Zinbqmmontiuưm 
qmmoniatum - chiorrde chiorid 
ZnCl;.3NH,CI TLPT 296,79 


Tính chất 

ZnCl;. 3NH,CI là những tỉnh thể lớn, hình thoi bề ngoài 
không khí, thăng hoa ở 340”. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTU-484-51, thành phẩm hạng £.k.p£ và tỉnh 
khiết phải chứa 45,5~46% ZnCl¿ và 53,5—54% NH;CI. 

Lượng tạp chất tối da cho phép trong các hạng thành phẩm 
ZnG1;,3NHạC] như sau (%): 


Tọợp chất thpt  tề. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Sunfat (SOa) 0,01 0,03 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
tim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,001 0,002 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,05 0,2 

Điều chế 

Trộn lẫn các dung dịch đặc chứa 136g ZnCl; và 160,5g NH,CỊ, 
làm bay hơi dung dịch cho đến khi bão hòa rồi làm lạnh. Lọc 
bút các tỉnh thể vừa rơi xuống rồi làm khô ngoài không khí. 


KẼM AXETAT 


Z2incum qceticum Z2imx acctdte Zinkacetaf 
Zn(CHsCOO);.2H:O : TLPT 219,50 


htsdfllaifuiMEPTobi 


Tinh chế 


2n(CHạCOO);.2H;O là những vảy hoặc những tỉnh thể hình 
thoi nhỏ óng ánh sáu mặt, t.Ì. riêng 1,73. tan trong nước (28,ð% 
ở 20”). Mất nước ở 100° biến thành Zn(CH;COO); có t.l. riêng 
1,840. nóng chảy ở gần 244”, ở nhiệt độ cao hơn thì phân hủy, 
cho thoát ra axeton. Dưới áp suất thấp (150mznHg) ở 200° kẽm 
axetat bị thăng hoa không bị phân hủy. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 5823-51, thành phẩm hạng ¿È.p. phải chứa ít - 


nhất 99% Zn(CHạCOO);.2H;O thành phẩm hạng tinh khiết phải 
chứa ít nhất 97%. 


.Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Zn(CHaạCOO);.2H;O như sau (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 
Chất không bị (NH,);S kết tủa 0/1 0,2 
Clorua (C]) 0,001 0,002 
Sunfat (SO¿a) 0,005 ˆ 0,01 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Asen (As) 0,00005 9,00005 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra để biết là không có chì, 
bitmut và đồng ở trong thành phẩm. Muốn vậy, nhúng ướt 5 + 
0,01g thành phẩm bằng 1m axit axetic 30%, hòa tan trong 15m 
nước rồi thêm lðmi amoniac 25%. Trên nền trắng, dưới ánh 
sáng truyền qua, dung dịch không được có màu lam, còn trên 
nên đen dung dịch không được có màu trắng đục. Để so sánh, 
người ta lấy dung dịch chứa 5ø thành phẩm trong 30m nước và 
1z! axit axetic 39%. 

Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng £.k.p.¿ người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 
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Thêm 50g ZnO (Èÿ thuộ?) vào 300mi axit axetic 20% đã đun 
nóng đến 75-80°, Lọc dung dịch để tách ZnQ không tan, thêm 
810m HO; 3%, đun nóng đến sôi rồi rót từng giọt 
Ba(CH;COO); 2% vào chén đến khi trong dung dịch còn lại một 
lượng SO¿”” không đáng kể. Lọc, kiểm tra xem SOx?- đã kết tủa 
hoàn toàn chưa (không có vẩn đục khi thêm Ba(CHạCO©);) rồi 
thêm ög ZnCO; vừa mới kết tủa vào. Đun sôi hỗn hợp Bph, sau 
đó đun nóng 40-50p trên nổi cách thủy rồi lọc. Thêm 
CHạCOOH vào dung dịch đến khi hơi có mùi, rồi làm lạnh. Lọc 
hút các tính thể, còn nước cái cho bay hơi đến khi tạo thành 
váng rồi để kết tỉnh. Sấy khô muối ở nhiệt độ phòng. 


KẼM CACBONAT 
Zincum carbonicum Zứ=nc carbondte Zinh carbondt 
A. Kẽm cacbondt thường 
ZnCOs TUPT 125,39 


Tính chất 

ZnCO; là chất bột vô định hình, hầu như không tan trong 
nước (TT = 6.10''! ở 25°), chuyển một phần khi rửa bằng nước và 
chuyển hoàn toàn khi đun sôi với nước thành muối bazơ, 

Điều chế 

Vừa khuấy vừa rót 300m dung địch KHCO; bão hòa, đã làm 
lạnh và đã cho CO; sục qua một thời gian lâu vào 700m dung 
dịch ZnSO¿ 0,1 đã làm lạnh đến 3°. 

Để lắng hỗn hợp từ ba đến bốn ngày ở chỗ lạnh (dưới 10°) và 
từ hai đến ba ngày ở nhiệt độ phòng cho đến khi kết tủa xốp lúc 
ban dầu biến thành bột tinh thể. Rửa gạn kết tủa bằng nước ướp 
đá để đuổi SO,”~ rồi sấy khô ở 20-50°. 

B. Kẽm cacbonat bazơ 

Tính chất 


Kẽm cacbonat bazơ là chất bột màu trắng, tÌ. riêng 4,4 rất 
khó tan trong nước (0,05-0,03), có thành phần thay đổi. Phân 
ly ở 140” tạo thành ZnO, CO; và HO, 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT BHC 3416-54, thành phẩm hạng finh khiết 
phải chứa 68—70%% ZnO. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong kẽm cacbonat bazơ finh 
khiết như sau (%): 


Chất không tan trong axit clohydric 0,02 
Clorua (ƠI) : 0,02 
Sunfat (SO¿) ` 0,01 
Kim loại nặng nhóm H;Š (qui ra Cu) 0,02 
Chì (Pb) 0,01 
Độ kiêm (Na;CO;) 0,8 
Sát (Fe) 0,005 
Nitrat (NO;) 0,05 
Kim loại kiểm thể dưới dạng sunfat) 0,5 
Asen (As) 0,0005 


Điều chế 

Vừa khuấy đều vừa rót hai phần t.l. riêng ZnCO,.2HO vào 
dung địch đun sôi chứa 9 phần t.Ì. riêng natri cacbonat tình thể. 
Đun sôi hỗn hợp 5—10ph, sau đó để lắng rồi lọc. Rửa gạn kết tủa 
bằng nước nóng để đuổi SO4”, lọc hút, ép và sấy khô ở 1002. 


KẼM CLORäA 
Zincum chÌorgtum Zmc chiortde Zinh chỉiorid 
A. Kem cilorua khan 
ZnCl; TLPT 136,29 


Tính chất 


ZnCl; là chất bột trắng, t.]. riêng 2,92, hoặc là một khối chất? 
có dạng sứ trong suốt (nóng chảy). Rất háo nước (không khí ẩm 
khi đi qua ống có ZnClạ chỉ còn 0,98mg HO trong 17); dễ tan 
trong nước, rượu, ête và glyxerin. T chảy 283”, T sôi 730”, khi 
nung nóng đỏ tạo thành khói trắng đặc, đó là ZnCl; thăng hoa. 
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Bảng 206 — Độ tan ZnCÌ; trong nước 


Bảng 207 - Tỷ trọng các dụng dịch nước ZnClạ 


1,1085 


2 
4 
6 
8 
10 
12 
14 1,1275 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠCQG 4529-48, thành phẩm phải chứa ít nhất 98% 
ZnC]¿. Lượng tạp chất trong các hạng thành phẩm khác nhau 
không được vượt quá các đại lượng sau đây (%): 


1,0167 
1,0350 
1,0532 
1,0715 
1,0819 


Tạp chất tÈ ppt tb. 
Chất không hòa tan 0,005 0,01 
Sunfat (SOa) 0,01 0,03 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
Em loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,001 0,002 


Kim loại kiểm và kiềm thổ (dưới dạng sunfat) 0,005 0,2 

Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra kẽm oxyclorua ở trong 
thành phẩm. 

Hòa tan 10g thành phẩm trong 80m! nước, (trong ống đo có 
nút nhám) thêm 10z/ HƠI 1N, năm giọt dung dịch congo đỏ 0,1% 
rồi chuẩn HCI dư bằng kiểm (thêm kiểm từng giọt và lắc mạnh), 
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Đối thành phẩm hạng ¿.&.p.! phải mất không quá 3,0m! HCI 
1,0N, còn đối với thành phẩm hạng nh khiết không quá 6,0m. 

Điều chế 

Muốn điểu chế thành phẩm theo phương pháp VTT, người ta 
cắt kẽm tấm ra thành những mảnh nhỏ, rửa chúng bằng HCI kỹ 
thuật 5%, sau đó rửa bằng nước sôi và sấy khô. 


Thêm đản dần, trong tủ hút 1 HCI (t.Ì. riêng 1,19) t.b.p.t vào 
hỗn hợp chứa 400g Zn và l/ nước, thỉnh thoảng khuấy (iránh 
lửa- có Hạ thoát ra). Khi Hạ đã thoát ra yếu, người ta đun nóng 
trên nồi trên nồi cách thủy đến khi không thoát ra bọt khí nữa 
rồi để lắng một đêm. 

Sau đó, rót dung dịch ra khỏi lượng kim loại còn lại rồi cho 
clo đi vào dung dịch đó khoảng 10-15ph (ở frong tả hút). Thêm 
20-25g ZnCO¿, đun nóng một giờ trên nổi cách thủy, thỉnh 
thoảng khuấy, để lắng rồi lọc qua phễu đáy thủy tính xốp. Cô 
dung địch đến khi còn 1⁄3 thể tích, sau đó đun nóng trên đèn 
khí đến khi thu được một khối chất khô (nhiệt độ của muối phải 
gần 230°. Thêm 1/ HCI (tI. riêng 1,19) rồi làm nóng chảy ” 
muối ở nhiệt độ 400”. 

Khi khí hầu như không thoát ra được nữa, người ta rót muối 
nóng chảy sang một cðc khác rồi để nguội trong bình phòng ẩm 
trên H,SO¿. Sau khi làm lạnh để khối chất nguội đó trên giấy 
da cừu, dùng một tờ giấy da cừu để lên trên, lấy búa đập nhẹ 
cho vỡ từng cục. Cho ngay thành phẩm vào lọ, nút lọ lại bằng 
nút bằng nút có gắn parafin. 


Thu được 650g (77%). 


B. Kẽm cÏorua ngậm nước 
ZnŒl;¿11⁄4H¿O - TLPT 163,32 


) Nếu khi nóng chảy mà thu được một chất lỏng màu sẵm, thì thêm từ một 
đến hai giọt HO; và từ hai đến ba giọt HOI. 
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Tính chất 

ZnC]l;.1⁄4HạO là những tinh thể lớn hình lăng trụ, tạo thành 
đều đặn, chảy rữa ngoài không khí, T chảy 26°. Chỉ bền trong 
khoảng 12,5-26”. Rất dễ tan trong nước, trong rượu và trong 
glyxerin. 

Điều chế 

Điều chế ZnCl;.11⁄4H:O tinh thể bằng cách trộn lẫn dung dịch 
2ZnG]; đậm đặc với HCI đặc, rồi để cho kết tỉnh. 

KẼM HỖN HỐNG 


Zine qnalggm Ztnkamalam 

Tính chất 

Kẽm hỗn hống là một khối chất rắn hoặc lỏng (phụ thuộc vào 
hàm lượng kẽm) có ánh kim. Là chất khử mạnh. 

Điều chế 

1. Đun nóng đến 90—100° 3g kẽm hạt với 100g Hg và 3-5m! 
H;5O, õ%. Sau khi để nguội tách các cục hợp kim rắn Zn.Hg ra 
còn kẽm hỗn hống chứa 1,5—2% Zn đem rửa bằng nước. 

2. Muốn điều chế kẽm hỗn hống người ta chế hóa 240g kẽm 
hạt vụn với HCI 3N trong khoảng nửa phút; sau đó thêm 100m 
nước và ðmi dung dịch HgCl; bão hòa. Hạ sẽ ngừng thoát ra 
ngay lập tức. Tiếp tục trộn kẽm với dung dịch 3ph nữa, sau đó 
rửa kẽm hỗn hống bằng nước cất. 

KẼM HYDROXYT 


Zincum hydroxydatum Zinc hydroxrde Zinhhydroxyd 
Zn(OH); TLPT 99,40 
A. Kem hydroxyt uô định hình 
Tính chất 
Zn(OH); vô định hình là chất bột xốp, màu trắng, có hàm lượng 
nước thay đổi. Chuyến thành ZnO khi nung đến nóng đỏ. Là một 
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bazơ khá yếu với các hằng số phân ly Ấ; = 4,4.10 ” và K; = 1610” 
ở 25°. Hầu như không tan trong nước (T7 = 1,5.10'” ở 25°) 

Từ dung dịch Zn(NOa);, người ta kết tủa Zn(OH); bằng một 
lượng KOH nhỏ hơn so với lượng tính toán, rồi rửa cấn thận kết 
tủa tạo thành. Khi dùng dư KOH hoặc khi thay Zn(NQ¿); bằng 
muối sunfat hoặc muối clorau, thành phẩm sẽ không được tính 
tinh khiết. 

-_B. Kem bydroxyt tỉnh thể 

Tính chất 


Zn(OH); tỉnh thể là những tính thể nhỏ hình lăng trụ đài 
thuộc hệ tà phương, t.Ì. riêng 3,08 ứng với công thức Zn(OH); 
sau khi sấy khô ở 40-50°. Ở 100° đã bắt đầu mất nước. Hầu như 
không tan trong nước (1,9.10 % ở 29°). 

Điều chế 

1. Cho ZnCOa đã nghiền nhỏ vào trong dung dịch KOH 0,1V 
hoặc 0,05, nhưng với lượng gấp đôi so với lý thuyết. Vài phút sau 
khi lác, bắt đầu có những tỉnh thể nhỏ, hình lăng trụ rơi xuống, có 
thể quan sát xem các tinh thể lớn dân ở dưới kính hiển vi. Sau 20— 
30ph, quá trình kết tính kết thúc. Nếu dùng kẽm cacbonat bazơ, 
quá trình tạo thành tinh thể chậm hơn rất nhiều. 

2. Từ ống nhỏ giọt, thêm chậm từng giọt dung dịch ZnSO¿ 1N 
vào 50m/ dung dịch KOH 1N; kết tủa rơi xuống lúc ban đầu lại 
bị hòa tan; sau đó chất lông có vẩn đục và khi thêm “mầm” tỉnh 
thể Zn(OR); thì chất bột nặng ở dạng hạt sẽ rơi xuống. 


KẼM IODUA 


Zimcum Jjodutum Zine iodide Zinh jodid 
ZnÌ _ TUPT 319,20 
Tính chất 
Znl;¿ là nhừng tỉnh thể háo nước, trong suốt, hình tám mặt, 
t.]. riêng 4,70, dễ tan trong nước, trong rượu và trong ête (trong 
rượu đê hơn trong ête). T chảy 446”, 
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Bảng 208 — Độ tan ZnÌ;¿ trong nước 


P : 


Báng 209 - Tỷ trọng các dung dịch nước Znha 


1,9746 


2,1853 
2,3976 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Luiợng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Znl; như sau (Theo TCQG 4474-48) (%): 


Tạp chất t.b.p.£ £.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Muối kiểm (đưới đạng sunfat) 0,10 0,2 
Sunfat (SOu) 0,005 0,01 
Chất khử Iot 0,005 0,02 
lot tự do và các iodat 0,01 0,05 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 


Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng £.k.p./ người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 

Cho 30-40g vỏ bào kẽm loại f.È.pứ, 100g lot f.È.p.£ 250ml 
nước vào trong một bình cầu dung tích 500m rồi đặt bình cầu 
vào trong nước lạnh. Phản ứng bất đầu sau 5-10ph và kéo dài 
gần 1 giờ, làm cho bình rat nóng (cần phải làm lạnh, nhiệt độ 
không được cao quá 60”). Thêm kẽm nữa vào dung dịch vừa thu 
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được như thế nào để vỏ bào chìm dưới chất lỏng, đun nóng trên 
nồi cách thủy đến khi mất màu, rồi sau đó đun thêm 2-2,5 giờ 
nữa. Lọc hỗn hợp vào bình Klaiden, thêm 2m Na;S;O; 0,1N, cho 
một dây xoắn bằng kẽm xuyên qua tất cả chất lỏng rồi bay hơi 
thật nhanh trong chân không ở nhiệt độ không cao quá 9ð”. Ở 
cuối quá trình, làm bay hơi cần theo đõi cẩn thận hôn hợp ở trong 
bình. Khi đã thu được một khối chất xốp còn ướt, người ta lấy dây 
xoắn bằng kẽm ra, dùng thìa sứ cạo sạch ZnÌ; bám vào nó. Sau đó 
tiếp tục cho bay hơi, cứ 10ph lại khuấy trộn khối chất một lần. 
Tiếp tục đun nóng đến khi các giọt nước không thoát ra nữa và 
đến khi thu được một khối chất dễ nghiền. Sau khi nghiên, đóng 
ngay thành phẩm vào lọ thủy tỉnh màu sâm có nút nhám. 
Thu được gần 110g (87%). 


KẼM NITRAT 
Zincum nitricum Zinc nitrdte Zinh nưrof 
Zn(NQ;);.6H;O TLPT 297,49 


Tính chất 

Zn(NO;);6HzO là những tính thể lăng trụ thuộc hệ lục 
phương, t.Ì. riêng 2,07, tan trong nước và trong rượu. Khi đưn 
nóng thì nóng chảy (gần 37°) trong nước kết tỉnh. - 


Bảng 210 — Độ ¿an Zn(NO;); trong nước 


Zn(NO;); % Zn(NO¿); % 


" 
0 48,7 35 65,5 
18 53,7 40 67,4 
25 50,9 45,5_ 7178 


Bảng 211 — Tỷ trọng các dung dịch nước Zn(NQ‡)› 


ZnNO,g,| d8 | ZnNOa; Zn(NO;); |  địể 
% D % 


[ ø Jiômi| l2 |i122| 3o [a0 
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1/0822 1,1445 1/3678 
1,0496 1,1652 1/4378 


1,0675 1,1865 1,5134 
1,0859 1,2427 1,5944 
1,1048 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCƠQG 5106-49, thành phẩm hạng ¿.k.p. và hạng f?nh 
khiết phải chứa ít nhất 98% Zn(NO;);.6H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Zn(NO;);.6H:O như sau (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Chất khong tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 0,001 0,002 
Sunfat (SO,) 0,003 0,005 
Chất không bị (NH¿)z8 kết tủa (dưới 0,1 0,15 
dạng sunfat) 

Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Chì (Pb) . 0,008 0,02 
Độ axit (HNO;:) 0,025 0,04 
Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.† người ta áp đụng 
phương pháp sau đây: 

Cho 450ml nước và 320m! HNO¿ (tỉnh khiết, tÌ. riêng 1 4) 
vào trong cốc sứ (rong tà hút), đưn nóng đến 50° rồi thêm từng 
lượng nhỏ một cho đến hết 125g kẽm hạt (hoặc 160g ZnO tình 
khiết). Sau khi hòa tan xong, để lắng, lọc, làm hay hơi nước lọc” 
đến khi có t.]. riêng 1,61, rồi vừa khuấy đều vừa làm lạnh đến 
B~107, Lọc hút các tỉnh thể, cho chúng vào ngay trong lọ có nút 


` Nếu dùng ZnO, thi trước khi bay hơi phải axit hoả dung dịch bằng HNO3 
đến khi có phản ứng axit yếu trên giấy congo. 
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nhám. Khi cho bay hơi thêm thì nước cái còn cho ta thành phẩm 
nữa, nhưng thành phẩm này cần phải kết tinh lại. 

Thu được 380-400g (66-70%). 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng cao hơn f.b.p.† người ta 
áp dụng phương pháp sau đây: 

Cho 600zn/ nước và 200g kẽm hạt vào cốc sứ để ở trong tủ hút 
rồi thêm dần dân 400m HNQ;¿ (t.l. riêng 1,4) vào. Khi phản ứng 
đã dịu đi, đun nóng dung dịch với lượng kẽm còn lại trên nồi 
cách thủy khoảng 3—2,5g:ờ, lúc đó sẽ bắt đầu có muối bazơ thoát 
ra cùng với Fe(OH);. bỏ lượng kẽm không tan đi, rồi đun nóng 
dung dịch khoảng 40-45ph để cho sắt kết túa hoàn toàn. Lấy 
mẫu thử để kiểm tra: pha loãng 1m dung dịch với 10m! nước, 
thêm 15/ H;5O¿ t.l. riêng 1,11, 0,5m/ HNO¿ tÌ. riêng 1,15, đun 
đến sôi, để nguội, rồi chuyển sang ống đo có nút nhám cỡ 100m. 
Thêm 8m NH¿CNS 4N và 20mi alcol izoamylic, thêm nước đến 
vạch mức rồi lắc, tiến hành thí nghiệm giả một cách tương tự. 
Lấy nước thay cho dung dịch ZnSO,: màu của lớp rượu trong cả 
hai ống đo phải không được khác nhau. Nếu quá trình kết tủa Fe 
chưa kết thúc, thì thêm 1-2g ZnO rồi đun nóng 10~-15pb nữa. 

Lọc dung dị¿h, axit hóa bằng axit nitric, làm bay hơi ở 80-90° 
đến t.]. riêng 1,68—1,70 rồi làm lạnh. Lọc các tỉnh thể rơi xuống, 
rửa với 10—15zn nước. Thu được 250-300g. 

Nước cái khi cho bay hơi và làm lạnh còn cho thêm 200g 
muối nữa, muối này cần phải rửa và kết tinh lại, sau đó thu được 
100-125 thành phẩm tinh khiết. 

Tổng cộng thu được gần 400g. 

KẼM OXYT 
Zincum oxydatum Zne oxyde Zmh oxyd 
2ZnO TLUPT 81,38 

Tính chất 

ZnO là chất bột trắng, hơi vàng, t.I. riêng 5,42. bên đối với 
nhiệt; khi đun nóng chuyển sang màu vàng chanh, khi để nguội 
lại có màu như cũ. Thăng hoa ở 18000, không bị khử bởi hydro. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 2869-51, thành phẩm hạng £.k.p.( phải 
chứa ít nhất 99,5% 2nO, thành phẩm hạng £inñh khiết phải chứa 
ít nhất 98,5%. | 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
ZnO như sau (%): 


Tọp chất t.b.p.† t.h. 
Chất không tan trong axit clohydriec 0,005 0,02 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Sunfat (SOua) 0,005 0,02 
Nitrat (NOs) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,001 0,005 
Asen (As) 0,0002 0,001 
Kim lbại kiềm và kiểm thổ (dưới 0,1 0,25 
dạng sunfat) 

Đồng (Cu) 0,001 0,005 
Chì (Pb) 0,01 0,05 
Mangan (Mn) 0,0005 0,001 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra các chất khử KMnO, trong 
thành phẩm. Muốn vậy, hòa tan khi nóng 10 + 0,01 thành phẩm 
trong 125m axit sunfurie (È.h.h, t.Ì. riêng 1,11). Thêm dung 
dịch nóng KMnO¿ 0,1 vào với lượng như sau: 

Đối với thành phẩm hạng £.È.p.£ 1mi 

~ — tình khiết Sưu 

Dung dịch phải giữ được màu hồng trong khoảng 3p. 

Điều chế 

1. Muôn điều chế thành phẩm hạng £.Èk.pt “không lẫn lưu 
huỳnh”, người ta cho thêm 140g (NH¿);CO;s (/.k.ÿ-.°), 200-250mi 
nước và 50! NHẠOH (.È.p./, t.Ì. riêng 0,91) vào troig cốc sứ cỡ 
1 có lăp đùa khuấy và để ở trong tủ hút. Khuấy đều và cho từ từ 
90g ZnO kỹ thuật vào. Sau khi hòa tan hoàn toàn (khoảng 20— 
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40ph sau), người ta cho vào dung dịch 20g vỏ bào kẽm để kết tủa 
Pb. Muôn biết Pb đã tách ra hoàn toàn chưa, thì thêm H;5 vào 
mẫu chất lồng, mẫu chất lỏng không được có màu thẫm. Để lắng 
trong rồi lọc chất lỏng qua hai lân giấy lọc đã làm ướt bằng 
NHạẠOH 10%. 

Rót nước lọc sang bát sứ, cô ở trong tủ hút trên nồi cách thủy 
đến khi còn 1,3 thể tích, lúc đó NH; và CO; sẽ thoát ra và các 
tỉnh thể muối bazơ sẽ kết túa xuống. Lọc hút chất lỗng còn nóng 
qua vải lọc, rồi rửa muối ba đến bốn lần bằng nước. Rải các tỉnh 
thể thành lớp mỏng vào bát sứ (gần 65g), sấy khô ở 100—12ð°, rồi 
sau đó nung ở 400° cho đến khi mẫu thử lấy ra hòa tan được trong 
axit và không có bọt CO; thoát ra. Thu được 30—34ø (60-70%). 

2. Muốn điều chế thành phẩm ZnO đặc biệt tỉnh khiết (để phát 
huỳnh quang*) người ta dùng nguyên liệu là Zn(NO¿);. Kẽm nitrat 
này được điều chế theo phương pháp 2 và không được chứa nhiều 
hơn 0,001% SO/””. Hòa tan 100g Zn(NO¿);6H;O vào 300m/ nước, 
thêm ðï (NH,);S rồi để lắng. Thỉnh thoáng khuấy một lân. Sau một 
ngày đêm, đem lọc nếu cần thiết pha loãng với một thể tích nước 
bằng thể tích của dung dịch, rôi vừa khuấy vừa thêm với một thể 
tích nước bằng thể tích của dung địch, rồi vừa khuấy vừa thêm 
NHẠOH (.&.p.¿ t.l. riêng 0,92-0,93) đến khi kẽm hoàn toàn kết tủa 
(gần B5). Lọc hút kết tủa Zn(OH);, rửa từ tán đến mười lần bằng 
nước nóng (mỗi lần 50—-60m) rồi hút cho thật khô. Rải Zn(OH); ấm 
thành một lớp mỏng trong bát sứ rồi sấy khô ở 100-120%, trộn 
đầu. Sau đó nung kết tủa 3-4 giờ ở 500—550°. 

Thu được gần 20g (70%). 


KẼM PHOTPHAT 


(Kẽm orthophotphat) 
Zincum phosphoricum Zine phosphdfe ZimÈ phosphat 
Znạ(PO,);.4H:O TPLT 458, 11 
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Tính chất 


Kẽm photphat là những tỉnh thể không màu, thuộc hệ thoi, 
t.]. riêng 3,03-3,04g/cm”. Nó thực tế không tan trong nước 
(TT = 9,1.10 ””), tan được trong axit. 

Điều chế 

1. Có thể điều chế thành phẩm ở dạng tỉnh thể theo phản ứng: 

32nCl: + 4Na;aHPO¿ = Zna(POa); + 6NaCl + 2NaH;PO, 

Rót dung dịch Na;HPO¿x vào dung dịch muối kẽm đến khi kết 
tủa hoàn toàn Znạ(PO¿);. không lọc kết tủa, mà thêm CHạCOOH 
băng vào dung dịch cho đến khi hòa tan hoàn toàn, rồi đun sôi 
dung dịch thu được trong ít phút. Lọc hút các tính thể thành 
phẩm vừa lắng xuống trên phẫu Busne, rửa bằng một lượng nhỏ 
nước, rồi sấy khô ở 100°. 

ø. Có thể điều chế Znạ(PO¿)s. 4HzO dạang tỉnh thể lớn đối với 
độ tình khiết làm dùng làm thuốc thử bằng phương pháp “kết 
tủa đông thể” từ những dung dịch chứa muối kẽm, axit 
photphoric và ure: 

3Zn5O¿ + 2H;POx + 3(NH;);CO + 7H;O 
= Zna(PO,);.4H;O34 + 3(NH,);SO, + 3CO; | 

Cho 10m/ HạPO¿ (t.l, riêng 1,70) và 60g ure vào dung dịch 
chứa 60g Zn5O. 7HạO (¿È.p.f) hoặc 30g 2ZnCl; (.È.p.f) trong 
500ml nước. Đun nóng hỗn hợp trên nổi cách thủy sôi trong 
vòng 3-4 giờ, đậy miệng bình phản ứng bằng kính đồng hô để 
giảm bớt sự bay hơi. Khi pH dung dịch đạt đến 6,0 (thử bằng 
giấy chỉ thị vạn năng), thì ngưng đun. 

Sau khi làm lạnh, lọc kết tủa, rửa hai ba lần bằng nước lạnh 
rôi phơi khô trong không khí. Hiệu suất 35g (100%). 


KẼM PHOTHUA 
Zincum: phosphoratum Zinnc phosphide Zinh phosphid 
ZnạP; TLPT 258,06 
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Tính chất 

ZnạP; là những tình thể màu xám, thuộc hệ lập phương hoặc 
tứ phương, t.]. riêng 4,55g/em” ở 12°. T chảy cao hơn 420°. T' sôi 
1100”. Nó không tan trong nước và rượu etylie. 

ZnaP; rất độc (được dùng làm chất độc để diệt chuột). Khi tác 
dụng với các axit mạnh thì cho photphin thoát ra: 

ZnạP› + 6HCI = 32nGl; + 2PH;† 
Điều chế 
1. ZnạP;¿ được điều chế từ kẽm và photpho. 


Đuưn nóng hỗn hợp gồm lượng tương đương kẽm và photpho ở 
trong một ampun thạch anh có thành dày và được hàn kín, nâng 
chậm nhiệt độ lên đến 400” trong vòng 9-10 giờ, sau đó nâng 
lên đến 650” trong vòng 12 giờ, rồi làm lạnh. 

2. Có thể điều chế thành phẩm bằng cách dùng kẽm hoặc các 
chất khử kẽm photphat khan: 

Zna(PO¿); + 8H; = ZnạP; + 8H;O† 

Đun nóng muối tỉnh thể Znạ(PO,)¿ khan vừa tạo thành vào 
ống thạch anh, và sau đó dùng hydro đuổi hết không khí ra 
(kiểm tra xem đã đuổi hết chưa!) thì đốt nóng ống đến 1030— 
1050”, thành phẩm bị thăng hoa một lần và lắng trên thành ống 
dưới dạng các tinh thể xám lónh lánh. Phản ứng không tiến 
hành đến cùng. 

Có thể thay hydro bằng than gỗ. 

2nạ(PO,); + 8 = ZnạP;¿ + 8CO 

Trộn những lượng tương đương Zn;(PO¿); khan và than bột, 
rồi đốt nóng hỗn hợp đến 1000-1050° trong đòng khí nitơ tỉnh 
khiết. Kẽm photphua sẽ bị thăng hoa một phần. 

Thành phẩm của thành phẩm gần với thành phẩm lý thuyết. 
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KẼM SŒNFAT 
Zincum sulfuricum Znc suifate Zinh suifat 
ZnSQ@. 7H:O TLPT 287,56 

Tính chất 

ZnSO. 7H;O là những tình thể hình thoi, không màu, t.]. 
riêng 1,96, dần dần lên hoa ở ngoài không khô. Ở 39° nóng chảy 
trong nước tinh khiết, biến thành ZnSO,.6H;O, ở 250—279° mất 
nước; khi nung nóng thật đỏ, nó phân húy thành ZnO và SO;. 
Rất dễ tan trong nước, không tan trong rượu. ` 


Bảng 212 - Độ fan 2nŠSQO/, trong nước 


35 39,9 700 
39 41,9 80 
50 43,1 100 


1,0190 


1,0403 
1,0620 


1,0842 
. Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
ZnSQO,. 7H;O như sau (Theo TCQG 417-48) (%): 


? Độ tan cực đại ở 709C. 
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Tạp chất thhịh thịplt  tb 


Chất không tan trong nước 0,008 0,01 0,02 
Muối kiểm và magiê (dưới dạng 0,05. 0,1 0,2 
sunfat) 

Clorua (C) 0,001 0,002 0,005 
Chất bị NHẠOH kết tủa 0,005 0,02 0,04 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 0,005 
Đồng (Cu) 0,002 0,005 0,01 
Asen (As) 0,00005 0/0003 0,0005 


Ngoài ra còn phải kiểm tra độ axit của thành phẩm. 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.£ người ta thêm dẫn dẫn 
(trong tủ hút) 170g kẽm hạt vào 1150g H;SO¿; 20% (tỉnh khiết), 
tránh không cho phản ứng quá mạnh. Cuối cùng phản ứng đun 
nóng hồn hợp, phải còn lại một lượng nhỏ Zn không tan. 

Thêm vào dung dịch 1m/ H;O; và chất hồ đặc gồm 2g ZnCO; 
hoặc ZnO và 2mi nước, khuấy đều rồi để lắng. Sau khi biết là 
sắt đã kết tủa hoàn toàn (khi lắc mẫu dung dịch đã lọc với 
NHaCNS và với rượu izoamylic, thì rượu không được nhuốm màu 
hồng), đem lọc rỗi cô nước lọc đến khi tạo thành váng tỉnh thể 
dày. Sau đó làm lạnh bằng nước, thường xuyên khuấy. Lọc bút 
muối sấy khô trên giấy da ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 500g (66%). 

KÉM SNFUA 
2Zincum sunlfuratum Zine suifide Znh sulftd 
ZnS TLUPT 97,45 


A. Kem sunfua thường 
Tính chất 


Zn5 là một chất bột màu trắng, t.l, riêng 2,9-3,1 (vô định 
hình) hoặc 4,06-4,09 (¡nh thể), hầu như không tan trong nước 
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(T7 = 1/8.107”® ở 25°). T chảy gần 18002 (dưới áp suất 100- 
150œ). Thăng hoa 1182° (theo các dữ kiện khác là 1064°). Bị 
sẫm lại ở ngoài ánh sáng mặt trời, chuyển thành ZnSO, khi để 
lâu ngào¡ không khí ẩm. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 3657-54, thành phẩm hạng tỉnh khiết 
phải chứa ít nhất 30% Znã. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Zn8 tính khiết như sau (%): 


Clorua (Ơ]) 0,03 
Sunfat (SO¿) 0,2 
Kim loại nặng nhóm H8 (qui ra Cu) 0,002 
Các kim loại kiêm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,3 
Sắt (Fe) 0,01 
Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm rất tỉnh khiết (“để phát 
quang”) người ta thêm ở trong tủ hút ấm dung dịch NaClO (với 
hàm lượng clo hoạt động là 30%) vào 700zn/ dung dịch ZnC]¿ (kỹ 
thuật) 10% đã lọc sạch, rồi đun nóng 1 giờ ở 70-75°. Để nguội 
lọc kết tủa EFe(OH); đun nóng nước lọc đến 75-80”, rồi vừa khuấy 
vừa thêm 107} dung dịch Na;S 10% (£.k.p.£). Khi đó một phần 
ZnS và tất cả các sunfua ít tan sẽ kết tủa xuống. Đun nóng dung 
dịch 1 giờ, để yên một đêm, lọc, thêm 2m HạO; vào nước lọc, 
đun nóng 1 giờ ở 80° thêm 7mỉ dung dịch (NH¿);CO; (.È.h.h) 
30%, đun nóng hai giờ bai giờ nữa rồi để yên một đêm. 

Lọc dung dịch, trung hòa cẩn thận bằng axit clohydric 
(:..h.b) đến khi có màu tím trên giấy congo rồi cho HạS đi qua 
đến khi kết tủa hoàn toàn. Để lắng kết tủa, lọc hút rồi rửa Zn8 
băng nước cất cho đến khi mẫu nước rửa (10) chỉ hơi vẩn đục 
khi thêm HNO¿ và AgNQ¿ vào. 

Sấy khô kết tủa còn ướt khoảng vài ba giờ ở trong tủ sấy đã 
đun nóng trong đến 70-80? rồi cho vào lọ thủy tính màu nâu 
vàng có nút nhám. Thu được 9-10g (30-38%). 
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Thành phẩm rất dễ bắt bẩn. Bởi vậy, ở chỗ làm việc không được 
có những muối của kim loại khác. Tất cả các dụng cụ bằng kim loại 
(ống dẫn nước, v.v...) phải sơn bằng sơn màu đỏ. Người ta không lọc 
dung dịch qua giấy mà lọc qua vải gai hoặc vải bông. 

2. Người ta còn điều chế thành phẩm “để phát quang” theo 
phương pháp khác như sau: 

Axit hóa dung dịch chứa lšg ZnSO,.7HạO (nh khiết hoặc 
t.k.p.f) trong 2,5 nước bằng 1-2mi H;SO, (t.l. riêng L84) rồi 
thêm từng giọt 3-4 nước brom cho đến khi có vàng bên. Sau 
30pb, trung hòa dung dịch bằng amoniac và để loại hết tạp chất 
Ee, Của, v.v... người ta thêm 100zz/ dung dịch (NH„);¿S vừa điều 
chế, dung dịch này đã được pha loãng với một thể tích nước 
bằng thể tích của nó. Thường kỳ, khuấy dung dịch khoảng 10—12 
giờ, sau đó đem lọc và từ từ nước lọc đó dùng H;S để kết tủa 
4n5, lọc hút kết tủa, rửa sạch và sấy khô như đã rình bày ở 
phương pháp 1. 

Thu được 280g. 


ở. Vừa làm lạnh bằng nước, vừa thêm 135m NH,OH (t]. 
riêng 0,91) vào dung dịch chứa 100g ZnCl;. 2H¿O Œ.È.p./) trong 
100m nước. Đun nóng dung dịch, thêm dung dịch hứa 0,5g 
Na¿S trong ãm nước vào, lắc, rồi để lắng một đêm. 

Sau đó pha loãng dung dịch với nước đến thể tích 1¿, lọc qua 
giấy lọc gấp, đun nóng đến 80-90° rồi rót một dung dịch chứa 
18g Naa8. 5H;O (.*.p.f) trong 18m nước vào. Tiếp tục đun nóng 
30p] nữa, rồi lọc hút. Rửa kết tủa ZnS bằng nước nóng rồi sấy 
khô ở 85-90”. 

B. Kem sunfua beo 

Điều chế 


Thêm 20zn glyxerin vào 3zmí đụng dịch chứa 7 „5g ZnSOa.7H;O 
Œình khiết trong 1 nước. Thêm vào dung dịch này một chất lỏng 
thu được khi lắc 130zn/ gÌyxerin nguyên chất (t.L. riêng 1,265) với 
18m amonipolysunfua đến khi mất kết tủa nhầy. 
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Khi lắc, tất cả hỗn hợp sẽ mất màu, khi đó chất lỏng hoàn 
toàn trong suốt và nếu không có không khí thì tính chất trong 
suốt đó duy trì được một thời gian khá dài. Phương pháp vừa mô 
tả cho kết quả tốt nếu không dư amoni sunfua. 

Nấu cho chất lỏng vào một lọ không đậy chặt, thì chỉ sau 3⁄4 
giờ ở lớp trên đã hơi vấn đục, một ngày đêm sau tất cả chất 
lỗng sẽ trắng ra như sữa và sau ba ngày đêm bắt đâu thoát ra 
những bông ZnS. 


KẼM - RANYL AXETAT 


Zine-uronyÌ gcetdte _— Zinhuranylacetdt 
Zn(CH;COO);. 2UO(CH;COO); 7HạO TLPT 1085/90 
Tính chất 


Zn(CH;COO);. 2UO(CH¿COO); 7HạO là khối chất tỉnh thể 

màu vàng lục. Ở trong các dung dịch có chứa ion Na” thuốc thử 

cho một kết tủa tính thể màu vàng, đó là muối axetat ba: 
NaZn(UO;);(CHzCOO».9H¿O. cần bảo quản dưng dịch ở chỗ tối. 
Điều chế ' ộ 


1. hòa tan khi nóng 10ø uranyl axetat trong 6g CHạCOOH 30% 
rồi pha loäng dung dịch với 50ml nước. Hòa tan riêng 30g 
Zn(CHạCOO);.2H;O trong 30g CHạCOOH 30% và 50m nước. ĐÐun 
nóng hai dung dịch rồi đổ lẫn vào nhau, để yên hỗn hợp một 
ngày đêm, sau đó lọc giấy dung địch màu vàng trong suốt. 

2. Muến điều chế thuốc thử khô, người ta tiến hành như sau: 

Hòa tan 37g uranyl axetat trong 175znÍ nước nóng, thêm 2lg 
CH:COOH 30%. Hòa tan riêng 150g Zn(CH:COO);. 2H;O trong 
112w nước rồi rót thêm 10g CHạCOOH 30%. 

Rát hai dung dịch nóng (80) vào trong cốc sứ cỡ 0,5/ rồi để 
nguội đến 20”, lúc đó thường thường tính thể nhỏ NaZn (UO¿)¿. 
(CHạCOO);.9H;O rơi xuống (vì có tạp chất Na”). Nếu không có 
kết tủa, thì thêm từng giọt một dung dịch bão hòa CH;ạCOONa, 
cho đến khi kết tủa muối natri. 
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Mục đích của động tác này là làm bão hòa dung dịch bằng 
muối natri và do đó làm tăng độ nhạy của thuốc thử. 

Để lắng dung dịch một ngày đêm, lọc, cho bay hơi nước lọc 
trên nồi cách thủy ở 80—85° đến khi tạo thành váng tinh thể rồi 
để nguội đến 20°. Lọc hút các tỉnh thể, rửa với 15mi nước rồi 
phơi khô trên kính ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 100g (60%). 


8. Muốn tái sinh kẽm-urany axetat từ các bã rắn sau khi xác 
định Na”, người ta cho những bã đó vào trong một cốc sứ lớn, 
đun lên, và sau khi thêm HNO; (t.]. riêng 1,4) đến hòa tan kết 
tủa, người ta cho bay hơi đến khi có một lớp vỏ tinh thể. 

Sang ngày hôm sau, lọc hút các tỉnh thể đã tách ra, lại đun 
nóng và hòa tan vào nước (nước lấy với lượng như thế nào để chỉ 
vừa ngập các tỉnh thể) để lắng một đêm cho kết tỉnh. 

Vứt bỏ các tỉnh thể, gộp các nước lọc của hai lần kết tỉnh, 
thêm vào đó HNO; 10-15% theo thể tích (tl. riêng 1,4), pha 
loãng bằng nước, đun nóng kết tủa bằng một lượng dư NHạOH. 
Lọc hút kết tủa, rửa bằng NHẠOH loãng và sau khi hòa tan vào 
HNQ¿, người ta đem kết tủa lại bằng NHẠOH. Tiến hành kết tủa 
lại ba lần, rót nước lọc không màu ra, còn kết tủa là amon uranat 
có lẫn các hydroxyt Fe và Al đem sấy khô ở 60-70”. Muốn tinh 
chế, người ta nghiền khối chất vừa thu được, rót thêm 800ml nước 
vào trong cốc sứ rỗi vừa đun nóng vừa thêm 120—150g (NHa);CO¿, 
tiếp tục đun nóng và khuấy cho đến khi hòa tan hết uranat. 

Lọc bỏ kết tủa Fe(OH); và Al(OH);, thêm một ít HNO; vào nmc 
lọc đến khi có phản ứng axit, đun sôi rồi kết tủa bằng NH,OH. Sấy 
khô amoni điuranat (NH¿)zUzO; vừa thu được ở 60—707. 

Muốn điều chế dung dịch kẽm - aranyl axetat, người ta rót 
150m nước và 22m CHaCOOH 60% vào 20g (NH,);U:O; đun 
nóng và khuấy cho đến khi hòa tan hoàn toàn. Hòa tan đồng 
thời 68g Zn(CH;COO);.H;O vào một hỗn hợp chứa 75zn nước và 
5ml ChạCOOH. Ðun nóng và trộn hai dung dịch lại, để yên một 
ngày đêm rồi lọc bỏ kết tủa. Nước lọc dùng làm thuốc thử Na. 
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Thử 


Hòa tan 2ø thành phẩm trong một hỗn hợp chứa 4m nước và 
0,5m ChạCOOH 30%, thêm 0,5m? dung dịch NaCl 1% rối lắc. 
Sau 5ph phải có ket tủa màu vàng lục rơi xuống. 


LITHI CACBONAT 


kLihtum carDontcum kLthiumt carồbonate Ltihtum carbondf 
LiaCOa . TLUPT 73,89 
Tính chất 


Li;CO¿ là những tỉnh thể không màu, t.Ì. riêng 2,11g/cm”. T 
chảy 618” hoặc 735" (theo đữ kiện của nhiều tác giả). Nó tan ít 
trong nước (1,33% ở 20”), trong nước nóng tan kém hơn (0,72% ở 
100”) so với nước lạnh. 

Tinh chế 


Phương pháp tính chế lithi cacbonat kỹ thuật dựa trên độ tan 
bất thường của nó trong nước. 


Vừa không bằng máy khuấy vừa hòa tan (không đun nóng) 
25g Li;CO; loại kỹ thuật vào 2Ÿ nước ở trong một cốc dung tích 
37. Lọc dung dịch qua giây lọc gấp để tách các tạp chất cơ học, 
tổi khuấy mạnh và đun nóng nước lọc đến sôi trong một chiếc 
cốc lớn. Lọc dung dịch đang sôi (tốt hơn cả nên lọc qua phễu có 
đáy thủy tỉnh xốp). Rửa kết tủa LiạCO¿ đã được lọc từ hai đến ba 
lần bằng nhiều lượng nhỏ nước sôi, rồi sấy khô ở 110”. 

Hiệu suất 10g (40). 

Có thể hòa tan thèm ở lạnh vào nước lọc lõg Li¿CO: (loại kỹ 
thuật) nữa. Khi đun sôi dung dịch này sẻ tách thêm được l5g 
thành phẩm tinh khiết nữa. Hiệu suất tăng lèn đến 62%. Thành 
phẩm chứa 0,03—0,07% các muối kali. natri và các vết sunfat. 
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LHTHI CLORUA 


Lithtium chioradtum kLithiuưm chloride Lthium chỉiorid 
LiC] TLPT 42,397 
Tính chất 


LiCI là những tỉnh thể hình tám mặt không màu, có †.]. riêng 
2,068, nóng chảy ở 614” và sau đó có phần ứng axit yếu trong 
dung dịch nước. T sôi 1360” chảy rữa ngoài không khí (thậm chí 
mạnh hơn cả CaCl;). Tan trong nước và rượu tuyệt đối. 


Bảng 214-Độ tan LiCÌ trong nước 


LiCI % 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT N“2-48, thành phẩm hạng ¿.È.h.h và £.È.p.í 
phải chứa ít nhất 67% LiCI khan, thành phẩm ứ£inh khiết chứa ít 
nhất 65%. Dung địch nước phải có phản ứng trung tính. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
LICI là (%): 


18 
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Tạp chất (&.hịh thpt tk 


Chất không tan trong nước 0,002 0,007 0,02 
Sunfat (SO¿) 0,03 0,05 0,2 

Nitrat (NO¿) 0,001 0,003 0,01 
Photphat (PO,) 0001 0,003 0,01 
Canxi (Ca) 0,002 0,005 0,01 
Bari (Ba) 0,002 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 0,01 
Kim loại kiểm trừ Li 0,1 0,2 0,5 


lim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,001 0,002 0,005 
Điều chế 


1. Thêm dần 23-25g LiạCO; (tỉnh khiết) vào 42ml axit clohydric 
Œ.k.p., tÌ. riêng 1,19); phải còn dư lại một ít Li¿CO;. Lọc dung 
dịch, làm bay hơi nước lọc đến khi muối thoát ra nhiều, sau đó ướp 
lạnh chén bằng nước đá. Lọc hút nhanh lấy khối tinh thể đặc sệt 
rồi chuyển vào lọ. Lượng thu được 40g (85%). 

2. Để điều chế thành phẩm hạng /.È.h.h người ta dùng phương 
pháp sau đây. Rót vào bát sứ 68m axit cÌohydric (.È.p., t.]. riêng 
1,19), và thêm dân 25g LiạCO; (chứa 97,B—-98% LI;yCO¿). Cuối 
phản ứng thêm đần 7ðzni nước và lọc. Tiến hành phân tích định 
lượng SO” và Ca”* trong mẫu thử dung dịch, dựa vào đó tính 
lượng chất làm kết túa cần thiết. 

Pha loãng dung dịch với 400-B00m/ nước, đun đến. SÔI và 
thêm một thể tích cần thiết chính xác dung dịch BaCl¿ 10% để 
kết tủa các sunfat. Đun nóng từ 2-3 giờ, để yên vài giờ và lọc. 
Đun nóng nước lọc, thêm NHẠOH (t.]. riêng 0,91) đến phản ứng 
kiểm yếu với phenolphtalein vả rót vào đó với một lượng 
(NH¿)¿C;O, tính theo phân tích để kết tủa Ca?'. Đun nóng 2 giờ, 
để yên và lọc. Làm bay hơi nước lọc đến khi nào nhiệt độ sôi 
của nó đạt tới 168-170” (dung dịch như vậy chứa 60-65% LiC]). 
Thể sirô thu được đem làm lạnh sẽ kết tỉnh. Lọc hút lấy các 
tính thể và đem kết tỉnh lại cũng trong điều kiện như vậy. 
Lượng thu được gần 20g thành phẩm tỉnh khiết nữa. 
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LITHI-NHÔM HYDRA(A 


Ltthium Aluinuntan hydride Lũhiiiahemitntum hvdrid 
LIAIH; TUPT 379ã 
Tính chất 


LiAIH, là chất bột màu trắng, t.Ì. riêng 0,917g/cm”. tan tốt 
trong ête đietylie. Khi đã đun nóng trong chân không đến 12ãˆ 
thì nó bị phân hủy thành LH, AI và H¿. LIAIH; phần ứng mạnh 
với nước cho hydro thoát ra và tạo thành các hydroxyt. Nó là 
chất khử mạnh nhất, chẳng hạn khử CO; đến rượu metylic. 

Điều chế 

Thành phẩm được điểu chế theo phương pháp tính lithi 
hydrua tác dụng với nhôm clorua trong dung dịch ête: 

4L1H + AlCla = LIAIH, + 3LICI 

phản ứng phải có một thời gian nào đó để kích ứng. khi có 
mặt nhôm bromua thì bắt đầu ngay tức khắc và âm dịu. 

Bước đầu phải chuẩn bị các bước phản ứng. 

Lithi hydrua (90-95% LH) được nghiền nhỏ trong máy 
nghiền sứ và được ráy qua rây. Nhôm clorua và nhôm bromua 
cần cho thăng hoa khi có mặt nhôm kim loại. Ete etylic loại “để 
gây mê” được làm khỏ từ 6 đến 7 ngày đêm trên CaGl; và ba 
ngày đêm trên CaCl; và ba ngày đêm trên Na kim loại. 

Phản ứng được tiến hành ở trong bình bốn cổ có lắp phễu 
nhỏ giọt, óng sinh hàn ngược, nhiệt kế và bộ phận khuấy có van 
thủy ngân. Cho vào bình phản ứng l8g LH và B0n! ete dietylic, 
rồi tư phêu nhỏ giọt thêm dung dịch chứa 5ø ÀlBr; trong 40mi 
ete đietylie, thời gian thêm dung dịch này khoảng 30ph, nhiệt 
độ 18-20°. Khuây huyền phù vừa thu được ít phút, rồi sau đó 
thêm từ phêu nhỏ giọt trong khoảng 4 giờ dung dịch chứa 50g 
AICH; trong 150 ête. Lọc huyền phù qua phêu lọc đáy thủy 
tinh xốp N° 3 vào một bình Uyêcxơ dưới áp xuất của nitơ khỏ, 
rôi chưng cất ête trên nôi cách thủy, sau đó trong chân không ở 
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70” trong vòng 4 giờ. Dung dịch chứa 50ø AICI; trong 150m ete. 
Lạc huyền phù qua phễu lọc đáy thủy tình xốp Nữ 3 vào một 
bình Uyêcxơ dưới áp suất nitơ khô, rồi chưng cất ête trên nôi 
cách thủy, sau đó trong chân không ở 70” trong vòng 4 giờ. 

Thu được ~ 14ø (~ 90%) thành phẩm với hàm lượng 90% LIAIH¿. 

LITHI SÑNFAT 
Tihi6m sulftricum Lihtttmu sulfate LHữhium sulfat 
Li5O,.HạO TLPT 12,7962 
Tính chất 


LiszSO¡;.HạO là những tỉnh thể không màu, có t.Ì. riêng 2,02, tan 
trong nước và không tan trong rượu. LizŠOÓ¿ khan nóng chảy ở 849”. 


Bảng 216 — Độ tưn Li:SO; 


Bảng 217 —- Tỷ frọng các dung dịch nước Li;SO, 


Liạ5O; % 


1,0068 1/1298 
1,0155 1/1411 
10329 —, 18 1,2599 
10505 Ì 20 1/1789 
: 1.0684 29 1,1984 
1,0863 34 1,2182 


11:14 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
L11;SOu.H:O (theo ĐKKT BHC 4297—54) là (%): 


Tạp chất tkịhhh tkhpt tk 

Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,05 
Clorua (C]) 0,002 0,005 0,02 
Photphat (PO¿) 0,001 0,003 0,01 
Canxi (Ca) 0,002 0,005 0,02 
Sắt (Fe) 0,002 0005 0,01 
Natri (Na) 0,1 0,2 0,5 


Kim loại nặng nhóm HzS (qui ra Pb)ỳ 0,001 0,002 0,005 

Ngoài ra, phải tiến hành kiếm tra phản ứng trong dung dịch 
nước của thành phẩm. _ 

Hòa tan 1ø thành phẩm trong 50zn/ nước (chia thành hai 
phẩn) Thêm từ một đến hai giọt dung dịch rượu 1% 
phenolphtalein vào phần dung dịch. Màu hồng hiện ra phải 
biến mất khi thêm một giọt HƠI 0,1W. Thêm vào phần dung 
dịch thứ hai từ một đến hai giọt dung dịch nước 0,1% của metyl 
da cam. Màu hồng xuất hiện phải chuyển thành màu vàng khi 
thêm một giọt NaOH 0,1. 

Điều chế 


Để điều tra thành phẩm hạng ¡nh khiết, người ta cho 50g 
LiaCO; kỹ thuật (64%) tạo huyền phù trong 150mn/ nước thêm 
dân H;SO¿ (nh khiết, 1:4) cho đến khi gần trúng tính hoàn 
toàn nhưng sao cho phản ứng với phenolphtalein vẫn còn kiểm 
yếu (gần 200mn/ H;SO,). Để yên dung dịch, lọc, pha loãng với 
nước đến t.Ì. riêng 1,10 và đun sôi vài giờ để kết tủa canxi, Để 
yên huyền phù, lọc, trung hòa nước sôi vài giờ để kết tủa canxi. 
Để yên huyển phù, lọc, trung hòa lọc bằng axit sunfuric và làm 
bay hơi đến thể tích 40-B0mi. Lọc hút lấy các tình thể 
LizSO,.HạO thoát ra. Lượng thu được 25g (45%). 
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Lưu HưỲNH 


Sưifur . Sưifr Schuefel 
S TLNT 32,066 
A. Lưu huỳnh tỉnh khiết 

Tính chất 

Lưu huỳnh là chất bột màu vàng, khô, không có mùi, vị, hầu 
như hoàn toàn tan khi đun nóng với dung dịch NaOH (các tạp 
chất khoáng không bị hòa tan); giấy quỳ ướt phải không được có 
màu đỏ. (axit tự do). 


Bảng 218 — Độ tơn của lưu huỳnh trong cacbon disunfia 


29,4 


31,6 
48,6 


Bảng 219 — Độ an của lưu huỳnh j... các = môi hữu cơ 


Bànzsb Ete 
k Clorofom 
Toluen 1, Phenol 
Anilin 
Bảng 220 — Tỷ trọng các dung dịch lưu huỳnh trong cacbon 
drsunfua 


2| ác Lộ | ác 3s | dẻ [s2 ác 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 3097-52, thành phẩm đinh khiết (lưu huỳnh 
thỏi) phải chứa không kém 99,6% 8, khòng hơn 0,3% xon và 
phải có độ axit không hơn 0,05%. 

Điều chế 


Người ta cho thăng hoa lưu huỳnh kỹ thuật, nghiền nhỏ rồi 
đem rây. Trộn mười phần lưu huỳnh đã nghiền nhỏ với bảy 
phần nước và một phần HN,OH, lắc đều dung dịch trong 1 giờ. 
Sau đó rửa cẩn thận lưu huỳnh bằng nước, sấy khô ở nhiệt độ 
không quá 30° rồi nghiền nhỏ thành bột. 

Thử 

Để thử hàm lượng As người ta trộn 1ø lưu huỳnh đã tinh chế 
với 20m NHẠOH đã đun nóng đến 35-40”, để lắng hỗn hợp 1 
giờ, thỉnh thoảng lắc đều. Lọc, nước lọc phải không được có màu 
vàng hoặc không được cho kết tủa thoát ra khi axit hóa bằng 
axit clohydric và nước dihydro sunfua vào. 

B. Lưu huỳnh thật tỉnh khiết 

Điều chế 

Để điều chế lưu huỳnh tinh thể tỉnh khiết, người ta hòa tan 
200g lưu huỳnh trong 500zni cacbon disunfua (thận trọng! Cs; rất 
dễ cháy!). 

Lọc dung dịch vào bình cầu, đuổi khoảng 350-380m! Cs; đi 
khi đưn nóng trên nồi cách thủy (không được để gần lửa?) làm 
nguội thật từ từ dung dịch còn lại. Sau khi đã kết tủa hoàn toàn, 
đera gạn dung dịch (có thể dùng dung dịch này để hòa tan mẫu 
lưư huỳnh mới), còn các tỉnh thể lưu huỳnh đem sấy khô trên 
giấy từ một đến hai ngày ở nhiệt độ phòng cho đến khi bay hết 
mùi C8;. Thu được 170g (85%). 

C. Lưu huỳnh hoa 

Điều chế 

Muốn điều chế lưu huỳnh hoa, người ta làm như sau. Dùng 
cactông amiăng để gàn một hình cổ cong vào cổ phía bên của một 
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bình lớn, làm sao để cổ của bình cỗ cong 
hướng lên phía trên, nêu không thì lưu huỳnh 
nóng chảy có thể chảy vào bình cầu và làm vỡ 
bình. Cho lưu huỳnh vào đến đẩy một nửa 
bình cổ cong rồi bắt đầu đun cẩn thận và từ từ 
lưu huỳnh đó. Ngọn lửa phải phủ kín tất cả 
bầu trộn của bình cổ cong để lưu huỳnh không 
thể ngưng tụ thật nhiều ở phần trên của bình. 
Khi đi sang bình câu, hơi lưu huynh ngưng tụ - Hình 3‡~ dụng cụ 
và đông lại trên thành bình dưới dạng bột " lưu 
nhỏ, đó là lưu huỳnh hoa. sợ" 
D. Lưu huỳnh kết tủa (sữa lưu huỳnh) 
Tính chất 


Lưu huỳnh kết tủa là chất bột vô định hình phân tán cực kỳ 
nhỏ, màu vàng hoặc màu xam xám, t.Ì. riêng 1,92, hầu như tan 
hoàn toàn trong Cs›, không có mùi, vị. Khi cất trữ trong lọc đậy 
kín, thì thành phẩm sấy khô sẽ không bị biến đổi gì cả; chỉ khi 
cất trữ thật lâu, đặc biệt khi có hơi nước, nó mới có phản ứng 
axit hoặc có mùi nhẹ. 

Điều chế 

Tôi 12,5ø vôi vừa nung xong vào 75znÏ nước, thêm 25g lưu huỳnh 
đã tính chế và sau đó thẻm 250n/ nước vào chất hồ nhão vừa thu 
được ở trên. Khuấy liên tục và đun sôi hỗn hợp một giờ (thỉnh 
thoảng thêm nước vào), sau đó lọc chất lỏng qua vải lọc. Đưn sôi 
kết tủa nửa giờ nữa với 150m nước rồi cùng đem lọc. Gom nước lọc 
lại, để lắng vài ngày, sau đó đem lọc rồi pha loãng bằng nước đến 
thể tích 600i. Khuấy và thêm từ từ axit clohydric 12% vào dung 
dịch vừa thu được đó cho đến khi nào đó chất lỏng nằm trên kết 
tủa lưu huỳnh vừa lắng có màu vàng, có phản ứng kiểm. Sau khi lưu 
huỳnh kết tủa xong, rót bỏ chât lỏng trong suốt ở trên đi, rửa kết 
tủa bằng nước cất, đầu tiên rửa gạn sau đó rửa trên vải lọc cho đến 
khi nào nước rửa không phản ứng kiểm và không cho vấn đục với 
AgNO;. Đem ép kết tủa rồi sấy ở nhiệt độ không quá 30”. 
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Nếu lưu huỳnh vừa kết tủa có chất sắt, biết được khi nó có 
màu xám xanh, thì phải tính chế lại, muốn vậy rót bỏ nước cái 
đi, rửa gạn kết tủa rồi ngâm vào axit clohydrie 9—10% khoáng 
vài giờ. Sau đó làm như đã nói ở trên. 

E. Các dung thù hình của lưu huỳnh 

Tính chất 

Lưu huỳnh có một số dạng hình thù: 

q) Lưu huỳnh tà phương. Là những tỉnh thể hình tho lớn, 
ròn, t.Ì. riêng 2,07. T chảy 112,8°, Tan trong cacbon disunfua, 
trong lưu huỳnh clo (5;C];), trong các hydro cacbon, trong các 
tỉnh dầu và trong SO; lồng. Không tan trong nước, hầu nhự 
không tan trong rượu và ête. 

b) Lưu huỳnh đơn tà. Là những tỉnh thể vàng lam, tái, t.Ì. riêng 
1,96. trong vòng mấy ngày, nó chuyển sang lưu huỳnh tà phương và 
thoát ra nhiệt. Ở áp suất thường, điểm chuyển là 95,6°. T chảy là 
118,95°. Tan trong cacbon disunfua và trong toluen. | 

c) Lưu huỳnh phiến. Là một khối cao su màu vàng xám, tan ít 
g OS¿. khi cất trữ, nó dần chuyển sang lưu huỳnh tà phương. T 
sôi của các lưu huỳnh (bất kỳ đạng nào) là 444.559, 

Điều chế 

đ) Lưu huỳnh đơn tà. 

1. Cho nóng chảy lưu huỳnh trong chén rồi để nguội đi một ít. 

Sau khi trên bể mặt xuất hiện có một lớp váng mồng, đem chọc 
thủng váng rồi rót lưu huỳnh còn lỏng ra. Khi đó trên thành 
chén sẽ có những kim nhỏ lưu huỳnh đơn tà mọc xiên ra. 
—#%, Hòa tan 10g lưu huỳnh trong 100m7 benzen sôi và cho 
nguội rất từ từ. Trong khoảng niiều giữa 80 và 75° có gần 3g lưu 
huỳnh đơn tà rơi xuống. (Ở nhiệt độ thấp hơn, sẽ thoát ra một 
hỗn hợp lưu huỳnh đơn tà và tà phương). 

©) Lưu huỳnh hình phiến 

Rót lưu huỳnh đã đun gần sôi vào nước lạnh. Độ vài ngày khối 
như cao su vừa thư được sẽ mất tỉnh thể đẻo và trở nên giòn. 
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G. Lưu huỳnh keo 

Tính chất : 

Dung dịch keo lưu huỳnh gồm những hạt mà ngay cả kính 
hiển vi tử ngoại cũng không phân biệt rõ. Đó là một chất lỏng 
màu vàng tươi. Khi kích thước của các hạt tăng lên, thì dung 
dịch sẽ vẫn đục. Đồng thời người ta thấy có sự thay đổi màu. 
Dung dịch có màu từ hơi đổ sang hơi đỏ nâu; khi kích thước của, 
hạt tiến đến giới hạn, thì có thể thấy được chúng dưới kính hiển 
vi tử ngoại. Khi các hạt có kích thước lớn hơn nữa thì dung dịch ' 
có màu từ đỏ tía sang xanh lơ, nhưng khi các hạt lớn lên thì độ 
tinh khiết của màu sẽ giảm đến chỗ hầu như không có màu đặc 
trưng nữa. Khi thêm gelatin là tác nhân bảo vệ thì dung dịch có 
màu xanh lam thuần nhạt. 

Điều chế 

1. Dung dịch lưu huỳnh keo màu vàng sáng được điều chế như 
sau: trộn 10n/ dung dịch gelatin 20% với 5m dung dịch Na›;SzO¿ 
0,4N và trộn đồng thời 10zni dung địch gelatin 20% với 5mi axit 
clohydric. Ở 25-~-30° đem đổ cả hai dung địch lại với nhau, rồi 
làm nguội thật nhanh bằng cách rót ra một cái bát đã ướp lạnh 
bằng nước đá. Dung dịch trong suốt điều chế theo phương ERD 
này bền được khoảng 15ph. 

2. Vừa khuấy vừa rót từng giọt dung dịch chứa 50g 
NazS;Os.5H;O trong 30m nước vào 70g H;SO, (t.l. riêng 1,83) 
đã ướp lạnh bằng nước đá. Thêm 30-35! nước vào khối đặc sệt 
vừa thu được, sau đó đun nóng trên nồi cách thủy khoảng 10— 
lãph để đuổi SOa; tạo thành, khi đó sẽ thu được một chất lỏng 
trong suốt có màu vàng xám. Sau khi để nguội, đem lọc chất 
lỏng đó qua bông thủy tỉnh hay vải gai để tách bỏ những bông 
lưu huỳnh đi. Nước lọc và sữa lưu EiPö keo, đậm đặc, có chứa 
một lượng Na;5O. 

Khi đun nóng thì xon sẽ trêng guốt và vấn đục khi để nguội. 
Các dung dịch loãng khá bên. 
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Lưu HƯỲNH BROMIA 


Sulfur bromeatum — Sulfuir monobromide Schuuefel bromiir 
SaBr; TLPT 223,964 
Tính chất 


SaBr; là chất lỏng nàng như dâu, màu đỏ t.]. riêng 2,64 không 
làm ướt thủy tỉnh (giống như thủy ngân). T' chảy —-46”, T sôi 54° ở 
áp suất 0,18mnHg, 58” ở 0,22mmHg, 200-210” áp suất thường (có 
phân hủy). Mùi giống mùi S;Cl;. Khác với S;Cl;, nó hầu như không 
hòa tan lưu huỳnh. Bị phân húy tức khắc bằng nước cho thoát ra S. 

Điều chế 

Bỏ vào một ống thủy tình 24g lưu huỳnh tỉnh khiết (kết tỉnh 
lại từ CS) và một ống nghiệm hở chứa 19znỶ brom tinh khiết. 
Sau đó đem hàn ống thủy tỉnh lại. Sau khi hàn người ta đặt ống 
thủy tỉnh vào một bao bảo vệ (làm bằng một ống đoạn dẫn nước 
đường kính 2ã-30mm) rồi đun nóng khoảng 32 giờ trên nồi cách 
thủy (rong tử hút). Sau khi để nguội, người ta mở ống rồi kết 
chân không, chất lỏng thu được trong một dụng cụ hoàn toàn 
khô, có mài nhám. Thu phần chất ngưng có T sôi 57-58° ở 
0,22mmHg. Cần nạp ngay tức khắc S;Br; vừa thu được vào trong 
lọ đậy kín và chặt hoặc vào trong ống gắn kín, vì thành phẩm 
rất nhạy đối với hơi ẩm của không khí. 


Lư HưỲNH CLORGA 


Surfur chioratum — Sulftr monochioride Schtuefel chỈorur 
SaC]l; TLUPT 135,046 
Tính chất 
S;Cl; là chất lỏng tựa như dầu, màu vàng thẫm (ở trạng thái 
hoàn toàn kết tỉnh nó không có màu), t.]. riêng 1,68 ở 0°, có mùi 
ngạt, bốc khói mạnh ngoài không khí. T cháy —80°, T sôi + 138°` 


Í) Theo các tài liệu khác, T söi 137,19. 
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Hơi SzCl: làm chảy nước mắt; S;Cl; hòa tan lưu huỳnh (đến 
67%) và iot. Nó trộn lẫn theo tỷ lệ bất kỳ với brom và C§:. Bị 
nước phân hủy tức khắc, tạo thành HƠI, S và SO:. khi bão hòa 
bằng clo ở -25” tạo thành SCH¿, đó là một chất lỏng màu nâu 
tươi, đông đặc ở -31° và phân hủy ngay từ —15°. 

Khi bão hòa bằng cÌo ở gần 0° sẽ tạo thành SCh;. đó là chất lóng 
màu đỏ có T sôi 59° và dễ dàng bị phân hủy thành S.,Cl; và Cì;. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, thành phẩm 
phải có T sôi 136-138° (ở 760mzmnHg) và dụ? là 1,675—1,680. 

Điều chế 

Bỏ 30g lưu huỳnh vào một bình cổ cong có miệng, rồi đun 
nóng đến 125-130”. Qua một ống cắm ở miệng, người ta cho một 
dòng khí clo khô đi qua lưu huỳnh nóng chảy. Ông dẫn khí 
không được chạm vào bề mặt của lưu huỳnh. Chưng thật nhanh 
sản phẩm tạo thành và hứng vào một bình thu đã làm lạnh. Chỉ 
tiến hành phản ứng đến khi tất cả lượng lưu huỳnh chưa bị tiêu 
thụ hết. 

Muốn tinh chế loại bỏ Cl; và SCl;, người ta chưng thành 
phẩm trên cột cất phân đoạn, thu phần ngưng ở gản 138”. Hiệu 
suất 97% theo lượng S đã tiêu thụ. 


Lữ HUỲNH HEXAFLOR(A 

Sulfur Ñuoratum — Sulfur hexafluortde — Schuucfel 

hexafiuorid 
SFs TLPT 146,05 

Tính chất 

SFs là chất khí không màu. Ở điều kiện thường 1/ khí nàng 
6,Bø. T chảy ~50 + 0,5° (đưới áp suất). T thăng hoa —63,8°. Ít tan 
trong nước (1,17 trong 100m/ nước ở 0°). 


SFs cực kỳ trơ: không tác dụng với axit và kiểm (ngay cả kiểm 
nóng chảy). 
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Điều chế 
Có thể điều chế SF¿ bằng cách tổng hợp trực tiếp: 
SẰằ+ 3F; = SFsT† 

Ống phản ứng bằng đồng được nối với bình thu, bình này được làm 
nguội đến 40°. Cho lưu huỳnh nghiền nhỏ vào trong ống phản ứng rồi 
cho từ từ (rong tả hú) một dòng flo đi qua với tốc độ 1-8//giờ. Phản 
ứng tiến hành êm dịu, ngoài SFs ra còn tạo thành các forua thấp hơn 
của lưu huỳnh chúng cũng ngưng tụ vào trong bình thu. 

Để tỉnh chế người ta giữ SF¿ từ một đến hai ngày trong 
gazomet ở trên dung dịch NaOH 5%. Sau đó cho khí đi qua cột 
đựng CaCl; nóng chảy và qua ống hình chữ Ù đựng P;O;, rồi cho 
ngưng tụ vào bình thu đạ được làm lạnh bằng không khí lồng. 


MAGIÊ AXETAT | 
Magnesium Magnestum qcetdte Magnestuim acetgft 
Mg(CHạCOO); 4HạO TLPT 146,05 


Tính chất 
Mg(CHạCOO); 4H;O là những tỉnh thể đơn tà không màu, có 
t.]. riêng 1,454 (khan: 1,420). Ngoài không khí ẩm, cháy rữa,_ 
trong bình hút ẩm chứa H;SO¿ thì lên hoa. Ở 100° bị khan hóa. 
Bảng 221-Độ tưn Mg(CH;COO); trong nước 


Mg(CH;COO); % t°C Mg(CH;COO); % 
35 
45 


55 


1,0038 25 
1,0076 30 
1,0113 3ã 
1,0151 40 
1,0188 45 
1,0226 50 


1,0954 
1,1145 
1,1346 
1,1559 
1,1782 
1,2015 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BHC 3323-52 thành phẩm £.k.p. phải chứa ít 
nhất 99% Mg(CHaạCOO); .4HO, thành phẩm ¿inh khiết chứa ít 
nhất 96%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Mg(CH;ạCOO); .4H¿O là (%): 


Tợp chất t.h.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (CĐ _ ` 0,001 0,003 
Sunfat (SOa) 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,0005 0,002 
Canxi (Ca) 0,02 0,04 
Photphat (PO¿) 0,001 0,002 
Điều chế 


Điều chế thành phẩm hạng ¿£.È.p.¿ bằng cách pha loãng 90n 
Ch;ạCOOH 80% với một thể tích nước gấp đôi, đun đến 60—80° và 
thêm dân MgCO; ¿.k.p.£ (gần 60g) vào đến khi CO; ngưng thoát 
ra. Đun cách thủy dung dịch 15—20päh, rối lọc hút khí còn nóng. 
Thêm 3m CHaCOOH vào nước lọc và làm bay hơi đến khi dung 
dịch nóng có t.Ì. riêng 1,25-1,26. Muốn dễ dàng kết tỉnh, điều 
quan trọng là phải đạt được đúng nông độ đó. Sau khi để nguội, 
lọc hút lấy các tỉnh thể, chuyển vào lọ gắn parañn vào nút. 
Lượng thu được gần 100g. 


MAGIÊ CACBONAT 
A. Magiê cacbondt tiêu chuẩn 


Magncsium Magiê cacbonot carbondte — Mqgnesium 
carboriicum carbonodt 
MgCO;. 3H;O TUPT 138,38 
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Tính chất 

MgCO,,. 3HzO là những hình kim nhỏ óng ánh, t.L, riêng 3,04, 
vón thành viên hay cục nhỏ, lên hoa chậm để ngoài không khí. 
Mất nước và CO; khi đun đến 100”, cũng mất CO; khi đun sôi 
muối với nước. Tan ít trong nước (1,1.10”%; 77 = 1,0.10° ở 259). 

Điều chế 

Thôi COs khô tĩnh khiết trên mặt magiê cacbonat bazơ (xem dưới 
đây) đun tới 150-2920”. Phản ứng tiến hành đến khi nào bột xốp 
trắng tạo ra có trọng lượng không đổi. Để nguội trong dòng CO, 

B. Mugtê cacbonat bqzơ | 
Mũagnesia HQ HCäT1101 cdrÖDOHUfC Afagnosttn carbondl 
qiba ha húasisch 

Tính chất 

Magiê cachonant ba¿ thành phảầa vân đáng Mg(OhH)¿. 
4MgCO:.6H.O! bị lo chờ tan tràng thương vòn thành những 
cục nghiền nho li&ứ như 2£ tan trong niược 10/022 ở 159), 
Tan trong du¡:g !ch các TIUỐI 10H1. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 6119-52. thanh phảm ứ# p.£ phải chứa 40,0— 
44,5%; MpgO, thanh nhầm 0h khiết chữa 395-445; hiợng hao 
hụt đi khi nung pì:a: tường ng là 60,055,5% và 60,5-55,5%, 

Lượng tạp chai trôi da cho phép trong các hạng thành phẩm 
magiê cacbonat be¿2 à (|: 


Tạp chất t.h.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,5 0,75 
Tạp chất không tan trong HƠI 0,01 0,03 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO¿}) 0,01 9,05 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Photphat (PO,) 9,002 0,005 
Km loại năng nhóm H5 (qui ra Phì 0,001 0,005 
Sắt (Fe) 0.002 0,005 
Asen (Ás) 0.0001 0,002 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0.1 0.2 
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Ngoài ra phải tiến hành kiểm tra độ tan trong axetic của thành 
phẩm. Muốn vậy, hòa tan 2 + 0,01g thành phẩm trong 20m axit 
axetic 30%, được phải trong suốt. 

Điều chế 

1. Hòa tan 600-650g MgCl;. 6H¿O (kÿ (huộ?) vào 2! nước nóng, 
thêm 10 NH„OH (t.]. riêng 0,91), đun nóng, để yên và lọc. 

Mặt khác, hòa tan 300g Na:OOk (Èÿ £huột) vào 1750m nước 
nóng, thêm 10-12, NaOH 40%, đun sôi, để yên và lọc. Nước 
lọc đem đun nóng đến (60°) cho đến khi kết tủa hoàn toàn (mẫu 
thử lỏng lọc ra phải không tạo kết tủa cả với BaCl; cũng như với 
Na;CO;). 

Lọc hút kết tủa, rửa với nước đến hết CI' (chỉ cho phép vấn dục 
rất ít khi thử với AgNO¿) và làm khô ở 70”, trong chân không thì 
tốt hơn. 

2. Thành phẩm loại dùng làm chết phát quang được điều chế 
tương tự như phương pháp điều chế CaCO; loại dùng làm chất 
phát quang. 


MAGIÊ CLORUA 


Magnestum chiorattm Mqagnestum chiortde Miagnestum chiortd 


MgOIl;. 6H;O TLPT 208,33 
MẸC]; TLPT 95,23 
Tính chất 


MgOI;. 6H;O là những tỉnh thể hình kim hay hình trụ, t.]. 
riêng 1,56, vị mặn chát, rất dễ tan trong nước và rượu. Khi đun 
nóng sẽ mất nước đồng thời với HCI, để lại MgO. T chảy 117,5, 
T hủy 151°. Muối đó hết sức háo ẩm, nên phải đựng trong các lọ 
nút kín. 

MgẪC]¿ khan là những thỏi óng ánh như xà cừ, t.|. riêng 2,32, 
tan trong nước (phát nhiệt mạnh) và trong rượu. Thăng hoa khi 
bị nung nóng đến sáng trắng trong khí quyển hydro. Bốc khói 
và chảy rữa ngoài không khí ẩm. 
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Bảng 223 - Độ tan MgC1; trong nước 


ES—. MgCl; % 


1,1523 
1,1706 
1,1897 
1,2088 
1,2285 
1,2487 
1,2688 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
MgOI;. 6H;O (Theo TCQG 4209-48) là (%): 


Tạp chất thhịh - thpt th 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 0,02 
Bari (Ba) 0,002 0,002 0,005 
Canxi (Ca) 0,05 0,05 0,1 
Photphat (POa) 0/0005 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 00002 0/0005 0,001 
Kim loại nặng nhóm H;S (quiraPh) 0,0002  0,0005 0,001 
Asen (As) 0,00005 0/0001 0.0002 
Muối amoni (NHạ) 0,005 0,01 0,02 
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Phải tiến hành kiểm tra những tạp chất không tan trong 
rượu 90% trong thành phẩm. 


Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p. người ta khuấy 100g 
magiesit kỹ thuật” với 100m nước và từ từ rót vào hỗn hợp đó 
420m axit clohydric có t.Ì. riêng 1,19. Sau khi thêm toàn bộ axit 
thì chất lỏng phải có phản ứng kiềm yếu với phenolphtalein nếu 
không, cần thêm một ít magnesit nữa. Thêm vào dung dịch 
0,5mi H¿SO¿ và 20m nước hydro sunfua và để cách đêm. 

Ngày hôm sau, lọc dung dịch và dùng NH„CNS kiểm tra FeŸ? 
trong nước lọc. Nếu có FeŸ* thì còn thêm 1-2g magiesit nữa, 
trộn đều để yên vài giờ. 

Dung dịch đã sạch Fe** được đun sôi và thâm 7~12m! dung 
dịch BaCla, 10% kết tủa SO¿2. Sau khi đun sôi nửa giờ kiểm tra 
xem trong mẫu thử nước lọc có còn Ba”' và SO¿” không, nếu cần 
thì thêm magiesit hay BaCl; nữa. Để yên và lọc. Trung hòa nước 
lọc bằng axit clohydric Œinh khiết) đến phản ứng trung tính với 
quỳ, làm bay hơi đến t.]. riêng 1,33-1,35 (ở 80-90”), lọc và làm 
nguội. Lọc hút lấy các tỉnh thể MgOl;. 6H;O và bỏ vào lọ có nút 
nhám. Thu được 140-160g (45-55%). Khi làm bay hơi các dung 
địch cái sẽ thu được thành phẩm kém tỉnh khiết hơn. 


MAGIÊ NITRAT 


Mngnestum nhricum_ Mqagnesium ni†rdfc  Magnesiutm nưra† 
Mg(NO;);. 6HạO TLUPT 256,43 
Tính chất 


Mg(NO;);. 6H;O là những tính thể đơn tà không màu, có t.Ì. 
riêng 1,64. đễ tan trong nước và rượu. 


' Có thể thay megnesit bằng magiê axyt hay magiê cacbonal. 
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Bảng 225 — Độ fưn Mg(NQ¿)› trong nước 


15 40,4 50 45,8 
25 42/1 7ð 50,3 
44,1 80 51,5 


Bảng 226 — Tỷ trọng các dung dịch nước Mlg(NO;); 


Mg(NO;ạ;| dì? |Mg(@NO¿;| d? |Mg(NO);[| dc 
% % % 
1,0132 10 18 
1,0285 20 


1/0441 
1,0600 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT BHC 2926-51, thành phẩm hạng ¿.È.p.£ phải 
chứa ít nhất 99% Mg(NO;);. 6H;O, thành phẩm finh khiết chứa 
ít nhất 98%. Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng 


22 
24 


Tợp chất t.k.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,1 0,02 
Clorua (C]) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,0005 0,002 
Asen (As) 0,0001 0,0002 
Photpho (PO¿} 0,001 0,002 
Bari (Ba) 0,005 0,01 
Canx1 (Ca) 0,05 0,1 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra các chất không tan trong 
rượu, trong thành phẩm. Cân 5g thành phẩm với độ chính xác 
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tới 0,01g và đem hòa tan trong 50zn/ rượu 96%. Thành phẩm 
£.È.p.t phải tạo ra dung dịch trong suốt, còn đối với thành phẩm 
tỉnh khiết hơi đục cũng được. 

Bị chú: Thònh phẩm được hiểm tra như uậy chứa không đến 
1% KNO; + NaNO:. 

Điều chế 


Hòa tan 200g MgO kỹ thuật thành từng lượng nhỏ vào 700zni 
HNQ;¿ (t.Ì. riêng 1,4) (phải còn lại một phần MgO không hòa 
tan). Thêm 20m nước dihydro sunfua, đun nhẹ và lọc. Dùng 
HNO; tinh khiết axit hóa nước lọc một ít và làm bay hơi đến khi 
tạo ra váng tinh thể. Sau khi để nguội lọc hút lấy các tỉnh thể 
Mg(NO;);. 6H;O (lượng thu được 600g) và kết tỉnh lại vài lần 
nữa với nước. 


MAGIÊ AXYT 
Magnesium oxyddttưn Magnesium oxide — Mingnestum oxyd 
Magnestum usta 
MgO _ TLUPT 40,32 


Tính chất 


MgO là bột xốp và trắng như tuyết, có t.l. riêng 3,19-3,71 (tùy 
theo nhiệt độ điều chế). T chảy cao hơn 2500”, T sôi 2800”. Hầu như 
không tan trong nước (8,4.10^% ở 18°); hút dẫn hơi ẩm và CO¿ của 
không khí. Không khí được làm khô trên MgO, chứa 0,008mg HO 
trong 1/ ở 25°. Trộn với 10-12 phần nước thì sau một thời gain sẽ 
chuyến thành một khối Mg(OH); giống như cháo đặc. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4526-48, lượng các thành phẩm £.È.p và tinh 
khiết hao hụt khi nung tối đa là 10%. Lượng tạp chất tối đa cho 
phép trong các hạng thành phẩm MgO là (%): 


Tạp chất tb.pt tk. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,03 Q1 
Chất không tan trong nước 0,ỗ 0,75 
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Clorua (C]) 0,02 0,05 
Lưu huỳnh, tính chung từ SO¿”, SO¿?” S;O;”, 002 0,2 
và SẼ (qui ra SO¿7) 

Axit silic và những chất bị amoniac kết tủa 0,05 0,1 


Sắt (Fe) 0,005 0,01 
tim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,005 0,01 
Bari (Ba) 0003 0,005 


Bị chú: Thành phẩm chứa tối đa 0005% SƠ; có tên là 
“magiê” oxyt cho phân tích, không lẫn lưu huỳnh. 

Điều chế 

1. Điều chế MgO hạng .È.p.t và “không lẫn lưu huỳnh”, người 
ta dùng MgGlạ. 6HạO tinh khiết và Na;CO;. 10H;O Œ.È.p.Ð) làm 
nguyên liệu. 

Hòa tan 150g MgGl;.6H;O vào 300m nước, thêm 1gMgO, đun 
nóng ở 70-75° trong vòng 1-2 giờ, khuấy đều, rồi để yên và lọc. 
Đun nóng nước lọc đến 80—85°, rót vào đó dung dịch lạnh đã lọc 
chứa 250g Naz;CO:. 10H¿O trong 700m7 nước thành một dòng 
nhỏ. Khi dung dịch bắt đầu có phản ứng kiểm yếu với 
phenolphtalein thì thôi rót Na;Co;, đun nóng 30p» và gạn. Trộn 
kết túa với 400m nước nóng trong vòng l0ph và lại gạn. Lọc 
hút lấy cacbonat bazơ, rồi chuyển trớ lại vào cốc mà vừa rôi đã. 
kết tủa ở đó, thêm 200m nước nóng và lại tiếp tục tiến hành 
gạn từ tám đến chín lần nữa (điều quan trọng là bến lân rửa đâu 
phải càng nhanh càng tốt để SO,¿” không bị kéo vào kết tủa, 
nếu không tuân theo điều kiện đó thì không thu được thành 
phẩm chứa ít hơn 0,01% SO/,?”). Lọc hút lấy kết tủa, rửa lần nữa 
với 200m nước nóng và sấy khô ở 110-120”, thỉnh thoảng phải 
trộn đều. Nung cacbonat thu được (100—110g) trong chén samôt 
ở 660-750” trong vòng 4-5 giờ. Khi nguội đem tán sản phẩm 
thành bột và rửa lại từ hai đến ba lần (mỗi lần 300m nước), 
không đợi lắng hoàn toàn, vì các hạt nhỏ MgO nằm lại lâu trong: 
trạng thái lơ lửng. 
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Lọc hút kết tủa, rửa với 100m nước và sấy khô ở 120-150” 
trong vòng 4 giờ. Thu được 25—26g (gần 90%). 

3. Có thể điều chế loại thành phẩm dùng làm chất phát 
quang bằng cách nung loại MgCO; dùng làm chất phát quang 
trong cuvet thạch anh hoặc chén platin. 


MAGIÊ PECLORAT 


(Anhydrom) 
Mqgnestum Magnestưm Magnestium 
perchiloratum Perchioate perchiordte 
Mg(C1O¿); TLPT 223,23 
Mg(CIOa);. 6H;O TLPT 331,33 


Tính chất 

Mg(ClO,);¿ khan là một khối xốp màu trắng, có t.Ì. riêng 2,6, 
hút hơi ẩm hết sức mạnh, khi thấm nước sẽ phát nhiệt và kêu 
xèo xèo như P;Os. được dùng làm chất hút ẩm hảo hạng. Áp suất 
hơi nước trên Mg(C1O¿); bằng 0,000mnHg. Muối đó có khả năng 
hút một lượng nước tới 60% trọng lượng của nó, vì thế và cùng 
về mặt đó, magiê peclorat có ưu điểm hơn P;O;. 

Vì nó là một chất trung tính, nên tiện lợi trong việc làm khô 
các khí '? (Hạ, O;, Ci;, HƠI, CO;, NH; HS và v.v...) và các chất 
lông hữu cơ. Mg(C]O¿)z. 6H;O là những tỉnh thể hình kim, có t.Ì. 
riêng 1,97. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 3139-54, thành phẩm hạng tinh khiết 
phải thỏa ãn các điều kiện sau đây: 

1L. dạng bê ngoài: hạt hay bột màu trắng (hơi giống như sáp 
cũng được); 


9. hàm lượng Mg(CIO¿); ít nhất 82%; 


f? Việc làm khô hoàn hảo nhất vơi tốc độ khí không lớn quá 5Ugiờ 
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3. độ axứf (qui ra HCIO¿) hoặc độ kiểm (qui ra Mg(OH),) tối đa 
là 0,05%; 

4. thành phẩm hạt: cần còn lại trên rây có cỡ lỗ 1m ít nhất 
là 80%; cặn còn lại trên rây cỡ lỗ 3mm tối đa là 2%. 

Điều chế 

Thêm dân MgO (/.k.h.h) vào cốc chứa HCIO, 30% (.k.h.h) cho 
đến khi bão hòa, lọc bỏ lượng dư MgO qua phẫu thủy tỉnh đáy 
xốp và sau khi trung hòa HCIO, bằng dung dịch kiểm cho đến 
khi phản ứng axit yếu với congo đỏ, làm bay hơi dung dịch cho 
đến khi bắt đâu kết tỉnh và làm nguội. Lọc hút lấy những tỉnh 
thể hình kim trên phễu không có giấy lọc rồi đem hòa tan trong 
nước nóng và lại làm bay hơi đến có váng tỉnh thể. Bằng cách 
đó, còn thu được một lượng muối nữa từ các dung dịch cái. 


Đem đun nóng Mg(C1O,);. 6H;O thu được trong chén sứ đặt 
trên bếp điện. Ở 145-247°, các tinh thể nóng chảy trong nước 
kết tính: khi đuổi hết nước đến đâu thì chất lỗng đông đặc 
thành khối xốp trihydrat Mg(C1O¿);. 3H:O, đến đó; lúc này, nhất 
thiết phải trộn mạnh thành phẩm. Rồi nâng nhiệt đến 170—200° 
(nhưng không quá 230°), khi đó trihydrat nóng chảy; đun muối ở 
nhiệt độ đó 1~3 giờ. 

Sau khi để nguội, nghiền nhỏ muối đến cỡ hạt 3-4mm và bỏ 
vào bình cầu đáy tròn nối với bơm, hút mạnh, hút bằng đầu, 
giảm áp suất xuống còn gần 0,1ưưnHg. Giữa bình câu và bơm có 
lắp ống làm khô chứa CaCl;. cho bơm chạy, đun nóng bình cầu 
2-3 giờ ở 170” và 3 giờ ở 220-240. 

Nếu đựng thành phẩm trong các lọ nút chất, hoặc tốt hơn 
nữa trong các ampun hàn kín. 


Đề tái sinh Mg(ClO¿); sau khi dùng làm khô, thì đem khan 
hóa nó trong chân không, như đã nói trên, 
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MAGIÊ PEROXYT 


Magnestum peroxydatumn Magnecstum Magnesium 
Mugnestum perhydroi peroxrde peroxyd 
MgO; TLPT 56,32 


Tính chất 

MgO; là chất bột trắng xốp. T.I. riêng 0,615. Tan ít trong 
nước. Khá bên trong khí quyển khô và có thể đun nóng không 
phân hủy tới 150°. Để ngoài không khí ẩm bị phân húy giải 
phóng oxy. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 2929-51, thành phẩm £.k.p.£ phải chứa ít 
nhất 25% MgO;, thành phẩm finh khiết chứa ít nhất 20%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
MgO; là (%): 


Tọp chất t.b.p.t t.h. 
Chất không tan trong axit clohydric 0,03 0,03 
Clorua (C]) 0,01 0,05 
Sunfat (SOa) 0,02 0,1 
Sắt (Ee) 0,003 0,01 
Kim loại nặng nhóm HạS 0,002 0,005 
Điều chế 


1. Hòa tan 240g MgCl;.6HO (nh khiết) vào 200m nước, làm 
lạnh đến 5° rồi vừa khuấy đều vừa thêm dần vào đó 80g Na¿Os; 
nhiệt độ khi phản ứng phải không tăng quá 8°. Sau khi thêm 
toàn bộ lượng Naz;O;, tiếp tục khuấy nửa giờ nữa và thêm 400 
rượu. Sau 1 giờ lọc hút lấy kết tủa thoát ra và làm khô ở 50-60”. 

Nên nghiền cặn khô trong cối và sau thấm 70zni dung dịch 
MẸgCI]; có t.]. riêng 1,1 thì rửa với nước đến khi hết ion clo. Làm 
khô cặn ở 50—60°. Hiệu suất 85%. 

2. Rót 330m! hydro peroxyt vào cốc có đũa khuấy và thêm 
dần 100g MgO khô (¿.k.p.£) ở nhiệt độ không quá 30 (ờm lạnh). 
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Khuấy cho đến khi hàm lượng H;O; trong nước lọc ~ 1% (2 giờ), 
lọc ép kết tủa lại và nạp vào cuvet thủy tỉnh thành một lớp 20— 
30mm. Làm khô ở 60—70°, thỉnh thoảng đảo lên, cho đến khi 
đạt tới trạng thái tán nhỏ. Lượng thu được 150g (40-45% theo lý 
thuyết tính từ H;O;). Khi để lâu, thành phẩm bị phân hủy, 
tháng đầu mất ~ 4% MgO, mỗi tháng sau mất 1%. 


MAGIÊ SNFAT 


Magnestum Magnesim suÌfate Magnesitum sulfat 
sulfricum Epsom sait Epsomsalz Butersdlz 
MgSO,. 7H;O TUPT 246,50 
Tính chất 


MgSO¿. 7H;O là những tỉnh thể trong suốt hình lăng trụ, t.Ì. 
riêng 1,88, có vị mặn chát, đễ lên hoa khi để ngoài không khí. 
Khi phân hủy hydrat, sẽ tạo ra những hydrat tỉnh thể chứa 6; 
2,5; 2;1 và 0,5 phân tử nước. MgSO,. 7HạO dễ tan trong nước, 
không tan trong rượu. MgSO; khan là bột trắng, t.Ì. riêng 9,61. 

=— 227 - Độ tan MgSO, TT nước 


1,0186 
1,05892 
1,0602 
1,0816 


1,1955 
1,2198 
1,2447 
1,2701 


18 
20 
22 
24 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4523-48, thành phẩm phải chứa ít nhất 99% 
MgSO/,. 7H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
MgSQ,. 7HạO là (%): 


Tạp chất th.hh  tkhpt tk 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Clorua (CÌ) 0,001 0,002 0,005 
Photphat (POx) 0,001 0,002 D,005 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 0/002 
Kim loại nặng nhóm H;S (quiraPb) 0/0002 0/0005 0,001 
Canxi (Ca) 0,01 0,02 0,05 
Asen (As) 0,00005 0,0001 0,0002 


Điều chế 

1. Cách điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ như sau: vừa thêm 
magiesit kỹ thuật (hay MgO) vào H;SO, 30% vừa khuấy mạnh 
cho đến khi chất lỏng không sủi bọt lên nữa. Mẫu thử lồng sau 
khi lọc phải không tạo màu đỏ với NH„ƠNS, trong trường hợp 
ngược lại thì thêm MgO nữa. Lọc dung dịch và để nguội cho kết 
tỉnh. Ngày hôm sau, lọc hút các tỉnh thể thoát ra, rửa với một ít 
nước ướp đá và đem kết tỉnh lại. 

MgSO: khan được điều chế bằng cách đun cần thận muối tình 
thể đến 2889. 

2. Có thể tinh chế dung dịch MgSO; khỏi Ni, Co, Fe, Zn, Cu 
bằng cách kết tủa các tạp chất khi cho tác dụng với _Mg(OH); 
vừa mới được kết tủa. 

Magiê hydroxyt được điều chế bằng cách cho natri hydroxyt 
tác dụng với dung dịch chứa 2g MgSO,. 7H;O; tiến hành kết tủa 
trong cốc bằng polyetylen. Cho kết tủa Mg(OH); đã rửa sạch vào 
dung dịch đang sôi chứa 200-240g MgSO¿. 7H;O (.k.p.f), lắc 
mạnh hỗn hp 30ph, để yên một ngày đêm, sau đó hút lấy dung 
dịch trong suốt bằng cách xi phông. 
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Hàm lượng các tạp chất Ni”, Co?', Zn”, và Cu”* trong dung 
dịch MgSo¿ thu được nhỏ hơn 10 Ê ~10 ”%. 


MANGAN (H) CACBONAT 


Magantuim Manganecse carbondte Mangana 
carbonicum Manganous carbonafe carbondt 
MnCOs TLPT 114,95 


Tính chất 

MnCQ; là chất bột trắng mịn như lông tơ, hầu như không tan 
trong nước (độ tan 1,33.10°'%. 77' = 1.10”'° ở 25°). Ngoài không 
khí nó bền khi khô ráo, còn khi ẩm ướt thì dễ bị oxy hóa và 
thâm lại do tạo nên Mn¿O;. bị thủy phân trong nước sôi. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 7205—ð4, thành phẩm ¿/.& phải chứa 44-48% Mn. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong MnCO; hạng ¿.È là (%): 


Chất không tan trong axit 0,03 
Clorua (C]) 0,01 
Sunfat (SOa) 0,02 
Sắt (Fe) 0,01 
Kêẽm (2n) 0,05 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,005 
Chất không bị kết tủa với (NHa¿)sS (dưới dạng sunfat) 2,5 
Nitơ tổng cộng 0/1 
Điều chế 


1. Mn(NO); + 2NaHCO¿ = MnCO; + 2NaNO; + HO + CO; 

Muốn điều chế thành phẩm thuốc thử người ta rót từng tia 
nhỏ dung dịch Mn(NO;¿); 10% (£.&.p.0) đun nóng đến 50° vào dung 
dịch 10% chứa lượng tương đương NaHCO; (/.Èk.p.;). khuấy hỗn 
hợp, bão hòa bằng CO; vào kết tủa. Cứ như vậy, người ta rửa 
loại hết NaNOa. 

Lọc kết tủa và sấy khô trong dòng CO; ở 70-809. 
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2. Muốn điều chế muối bazơ gần tương ứng với công thức 
MnGCOạ. 6Mn(OH);.5H:O, người ta trộn thứ tự 50g bột MnO;, 
14m H;SO¿ (t.Ì. riêng 1,84), và 12zw/ dung dịch glucoza có t.]. 
riêng 1,26. Mở máy khuấy và đun nóng đến 60°. Sau đó phản 
ứng tự diễn ra và dung dịch nóng lên khá nhiều. Khi nhiệt độ 
giảm xuống đến 60° thì để yên dung dịch, lọc và thêm 1g MnO; 
đã nhào với nước thành bột nhão và vừa đun nóng đến 50-60° 
vừa kiểm tra sự kết tủa hoàn toàn của sắt (mẫu thử nước lọc khi 
lắc với NHẠCNS và 1n! rượu izoamylic phải không làm cho lớp 
rượu có màu đỏ). 

Để yên hỗn hợp và lọc trực tiếp vào dung dịch ấm (35-40), 
gầm 40g Na;CO; trong 200m nước. Chất lỏng phải có phản ứng 
kiểm. Rửa gạn kết tủa bằng nước ấm từ năm đến sáu lân, sau đó 
lọc hút và rửa rên phễu cho đến khi loại hết SO¿Ÿ” và nước rửa 
không còn phản ứng kiểm. Sấy khô thành phẩm trên giấy da 
cừu ở 60°. 

Khi điều chế MnCO; từ những muối mangan bằng cách dùng 
NazCO; kết tủa, người ta thử được hỗn hợp MnCO; và Mn(OH); 
do có mặt Mn(OH); mà sản phẩm dễ bị oxy hóa và thẫm lại. 


MANGAN (II) CLORAd 


Mlanganum Manganese chioride Mangano 
chỉorgtum Manganous chioride chioritd 
MnCl1;. 4HạO TLPT 197,72 
Tính chất 


MnGl;. 4H;O là những tỉnh thể đơn tà đỏ nhạt hút ẩm, có t.1. 
riêng 1,913, tan trong nước và rượu. Ở 58° mất một phần nước, 
chuyển thành MnCl;. 2H;O. Ở 200-230° muối bị phân hủy một 
phần, cho HCI thoát ra. Và trở thành Mn;O,. tan trong rượu 
tuyệt đối (2:1), không tan trong ête. 
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Bảng 229 - Độ tan MnCl› trong nước 


LSP [ MaEk+ | EƠ | Maoks | ro | Macnx. 


1,2061 
1,2283 
1,2541 
1,2746 
1,2988 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 612-4, thành phẩm /.È.p.£ phải chứa ít nhất 99% 
MnCÌ;. 4H;O, còn thành phẩm £.È ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
MnGC1;. 4HO khác nhau là (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.h. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Sunfat (SO,) 0,005 0,02 
Kẽm (2n) 0,02 0,05 
Kim loại nặng nhóm H;§ (qui ra Ph) 0,0005 0,001 
Sắt Œe) 0,0002 0,001 
Kim loại kiểm (đưới dạng sunfat) 0,2 0,5 
Bari (Ba) 0,005 0,01 


Ngoài ra, phải kiểm tra thành phẩm để bảo đảm không có 
chất oxy hóa và chất khử. 
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Lấy 1g thành phẩm hòa tan trong 40m nước, axit hóa với 
5ml H;5O, (t.Ì. riêng 1,11) thêm vào 1n dung dịch KI 2% không 
chứa iodat vá 1zn dung dịch hồ tỉnh bột 0,5% vừa pha chế, phái 
không có màu chàm. 

Thêm một giọt dung dịch iot 0,1N. Màu tím xuất biện phải 
giữ nguyên. 

Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.£ người ta làm như sau: 

thêm từng lượng nhỏ (rong tủ húi) 120g bột feromangan 
(chứa gần 75% Mn) vào 350m axit clohydric (tk riêng 1,19) 
trong bát sứ. Khi phản ứng mạnh kết thúc thì thêm vào nước lọc 
15g bột MnO;, và khuấy cho đến oxy hóa hoàn toàn Ee”* (thử 
với K;aFe(CN)s). Để yên hỗn hợp và lọc hút. 

Lấy 1/5 nước lọc để kết tủa thành MnCO; và dùng nó loại 
Fe*" trong phần dung dịch còn lại. Sau đó, cô dung dịch, lọc rồi 
lại cô đến khi xuấn hiện lớp váng liền và kết tỉnh ở nhiệt độ 
phòng. Lọc hút tỉnh thể, sấy khô ở nhiệt độ dưới 40° và chuyến 
vào bình có nút nhám. Thuốc được 200—220g. 


9. Muốn điều chế MnCl¿ khan, người ta đun nóng tetrahydrat 
MnCl;. 4H;O trong bát sứ ở 602 để làm khan một phần và 
chuyển thành MnCl;. 4H;O, đồng thời muối bắt đầu nóng chảy 
trong nước kết tỉnh. 

Cho hydrat vào ống sứ (hay bằng thủy tỉnh khó nóng chảy) 
đặt trong lò ống nằm nghiêng, để ở trong tủ hút: đầu ống phía 
dưới không thò ra khỏi lò quá 3em. Lắp vào nó một cái chén 
nung bằng đất chịu nóng hay than chì lớn kê trên cái nút gỗ 
mềm dùng làm bình thu. 

Cho khí hydro clorua đi qua ống chẻ ba: một phẩn vào ống, 
một phần vào bình thu, rồi đuổi không khí ra khỏi dụng cụ và đun 
nóng đến 700°. Axit clohydric chảy vào bình thu khoảng nửa giờ. 
Sau đó thay bình thu và tăng dòng hydro clorau. MnCl; lỏng từ 
ống chảy ra và hóa rắn trong bình thu thành khối tình thể hồng. 
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Cân nhớ rằng MnCl; chảy lỏng khác với MnCl; đã hóa rắn, 
nó rất nhạy đối với không khí là thứ làm cho thành phẩm thâm 
lại. Phải nghiền nhỏ MnCl; càng nhanh càng tốt ở trong cái cối, 
đun nóng đến 150”. 


MANGAN DIOXIT 


Mlanganum Mangơnese dioxtde Mangan peroxyd 
.hyperoxydatum Muanganese peroxtde Mangan dioxyd 
Pyrolusưe 


A. Mangan dioxyt khun 
MnO; TLPT 86,94 

Tính chất 

MnOs là bột màu đen, tinh chế hay vô định hình, có t.Ì. riêng 
5,03. khi nung quá 350° sẽ chuyển thành Mn;Ó,. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4470-48, thành phẩm ¿.&.p.£ phải chứa ít nhất 
85% MnO; thành phẩm tinh khiết chứa ít nhất 72%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
MnO; là (®): 


Tạp chất t.È.p.t t.h, 
Chất không tan trong HC] 0,06 0,2 
Clorua (Cl) 0,002 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,05 0,1 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dạng sunfat) 2,0 5,0 
Kim loại nặng nhóm H8 (qui ra Ph) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,02 0,1 
Tạp chất hữu cơ (C) 0,01 0,01 


Điều chế 
Tiến hành điều chế thành phẩm hạng £.È.p. như sau: 


Đun Mn(NO;); 6H;O (&pf) trong chén sứ cho tới 1007 
(trong tủ hút) và tăng dân nhiệt độ đến 160°. Thu được một khối 
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bột màu đen. Khi đã nguội, thấm HNO; (.k.p¿, t.Ì. riêng 1,34) 
vào sản phẩm để tạo ra thể cháo lỏng và lại thu đến 160°. Sau 
khi nguội, lọc, hút khối chất trên phẫu đáy thủy tỉnh xốp, rửa 
hai lần với HNO¿ (Œ.k.p.£) và lại đun lần nữa với HNO; tới 1609. 

Khi lọc hút, rửa từ ba đến bốn lần với HNO; (t.l. riêng 1,12) 
và làm khô ở 150 °. Hiệu suất MnO; phải tốn gần 4i HNO¿ (t.!. 
riêng 1,34). 

B. Muangan dioxyt ngâm nước 
MnO(OR); hay HyMNO; TLPT 104,96 

Tính chất 

MnO(OH); là chất bột đen hay nâu đen, rất xốp và đây bẩn. 

Điều chế 

2KMnGQ; + 3C;H;OH = 3MnO(OH); + 2KOH + 3CH;CHO 

Muốn điều chế thành phẩm hạng “kết tủa, không có lưu 
huỳnh”, người ta thêm 200g rượu vào dung dịch chứa 200g 
KMnO¿ Œ.š.p.f) trong 4/. Khi phản ứng kết thúc, thêm vào 25m 
HNQ; (.k.p./, t.L. riêng 1,40) và đun nóng. Gạn rửa với nước cho 
đến khi lọi hết NOs và phơi khô ở 20°. : 

Nếu thành phẩm còn chứa 8 thì tán nhỏ, trộn đều với nước, 
thêm vào 50-70g NazCOQ; (.È.p.) đun nóng cho đến sôi đồng 
thời khuấy liên tục ở nhiệt độ đó trong 30pö. 

Gạn lấy kết tủa, thêm một ít HNO¿, rồi rửa gạn kết tủa cho 
đến khi hoàn toàn loại hết SO,? và NO;.. 

Lọc hút kết tủa và phơi khô ở 20°. Thu được 100g (99%). 

C. Mangan dioxy hoạt tính 

Điều chế 

1. 2KMnOx + 3MnSO¿ + 2H:O = 5MnO; + KạS5O, + 2H;SO¿ 

Người ta nhỏ từng giọt, đồng thời khuấy đều, 200m dung dịch 
KMnO 5% vào 250m/ dung dịch MnSO; 5% ở 50-607 trong 
khoảng 2 giờ. Đun nóng hỗn hợp thêm 2 giờ nữa ở 60”, sau đó để 
yên trong một ngày đêm ở 30-38°. Lọc lấy kết tủa vừa tách ra, 
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rửa với nước để loại hết SO,” và sấy ở 110-120” trong khoảng 8— 
10g:ờ. 

2. Vừa khuấy đều vừa thêm từ từ 675g H;SO¿ 93% vào chất 
huyền phù chứa 150g MnSO¿ tán nhỏ trong 142mm nước. Hạ nhiệt 
độ xuống 50” và trong khoảng 2ph, thêm từng lượng nhỏ 150g 
KMnO¿ nghiền nhỏ “đồng thời theo đöi để nhiệt độ không cao quá 
7B°. Sau 10ph vừa khuấy vừa đổ hỗn hợp trong cốc vào bình chứa 
25! nước: trước tiên, rửa gạn kết tủa mangan dioxyt, sau đó rửa . 
trên phễu để loại hết SO,”. Sấy khô kết tủa đã rửa sạch trong 
khoảng 6 giờ bằng cách tăng dần nhiệt độ cho đến 180”. 

D. mangan dioxyt keo 
Tính chất 


Hydroxon MnO;, là chất lỏng trong suốt, khi loãng có màu 
nâu vàng sáng, nồng độ càng tăng càng gần đến màu nâu sẵm. 

Đa số các chất điện giải (trừ KMnO,) thêm vào nó đều làm 
tách ra những bông MnO;.H;O. 

Điều chế 

2KMnQ¿ + 3H;O; = 2H;MnO; + 2KOH + 3O; 

Muốn điều chế MnO; keo, người ta thêm H;O; (nồng độ 
không lớn hơn 30%) vào dung dịch KMnO¿ (nồng độ không lớn 
hơn 1,6%) cho đến khi màu tím biến mất và xuất hiện màu nâu 
của chất keo. 

Để thử, người ta lấy một mẫu chất lỏng, làm đông tụ MnO; 
bằng cách thêm vào vài giọt dung dịch NaCl và đun nóng, khi 
đó, màu nâu của chất keo mất đi, và màu tím của KMnO¿ chưa 
phản ứng hiện ra rõ ràng. 

Để tránh KOH tạo thành trong phản ứng đem thẩm tích 
dung dịch, tốt hơn cả là bằng nước tỉnh khiết đặc biệt (“nước để 
đo độ dẫn điện”). Trong thời gian thấm tích, người ta thử độ 
kiểm của hydroxon và nước khuếch tán. Sau khi nước trở thành 
trung tính với phenolphtalein, người ta tiếp tục thẩm tích, đồng 
thời thỉnh thoảng lại đo độ dẫn điện riêng của dung dịch cho 
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đến khi nó ngừng giảm mới thôi. Lúc đó sẽ thu được chất keo 
rất tinh khiết. Tất cả dụng cụ thủy tinh dùng để điều chế và 
đựng chất keo phải hấp cho hoàn toàn tỉnh khiết. 


MANGAN NITRAT 
Manganuim. Manganese nitrdte Mangan nitrot 
n†iricum Manganous nitrate 
Mn(NOQ¿);. 6H;O TUPT 287,05 


Tính chất 
Mn(NO;);¿. 6H;O là những lăng trụ hình kim dài màu hồng 


nhạt, t.l. riêng 1,82, đễ tan trong nước và rượu. Ở 160-200° 
phân hủy tạo ra MnO;, 


Bảng 231 ~ Độ tan Mn(NO;); trong nước 


1,0068 
1,0140 
1,0298 
1,0459 
1,0624 
1,0794 
1,0969 


1,1149 
1,1333 
1,15222 
11717 
1,1918 
1,2125 - 
1,2338 


¬... sẽ, 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 6203-52, thành phẩm ¿.k.p.t phải chứa ít nhất 
99% Mn(NO;);. 6H;O thành phẩm tinh khiết chứa ít nhất 97,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Mn(NQOa)s. 6HạO là (%): 


Tạp chất tkpt - tk. 
Chất không tan trong nước. 0005 0,01 
Clorua (CÙ 0,001 0,002 
Sunfat (SO¿) 0,01 0,04 
Đắt (Fe) 0,005 0,001 
Kem (2n) 0,02 0,05 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,0005 0,001 
Chất không bị (NHa);§ kết tủa (dạng sunfat) 0,1 0,25 
Điều chế 


1. Để điều chế thành phẩm hạng £*È.p.£ thêm dần 100g 
MnCQ¿ vào 200m! HNO;¿ (.k.h.h, t.1. riêng 1,3); phải còn lại một 
phân muối mangan không tan. Lọc Fe(OH); thoát ra, oxit hóa 
bằng HNO¿ nhẹ rồi làm bay hơi dung dịch ở 60—70°. Cho bay hơ 
đến khi để nguội mẫu thử thì chất lỏng kết tính. Để dung dịch 
cách đêm ở chỗ lạnh, lọc hút các tỉnh thể và bỏ vào lọ có nút 
nhám. Hiệu suất 70%. : 

Dung dịch cái đem cho bay hơi còn giải phóng một lượng lớn 
tinh thể nữa. : 

%. Để điều chế các thành phẩm hạng ¿.È.h.h người ta dùng 
phương pháp sau đây: 

Thêm dần 1kg feromangan (76% Mn) đã nghiền nhỏ vào Sỉ 
HNO; (t1. riêng 1,2); khi các nitơ oxyt không thoát ra nữa thì 
đun nóng và lọc. Thêm (NHạ¿);CO¿ vào lỈ nước lọc cho đến khi 
phản ứng kiềm yếu và lọc hỗn hợp Ee(OH); và MnCO; thoát ra 
rồi rửa kỹ. Sau đó cho bột nhão thu được trộn. vào 4/ dụng dịch 
còn lại và đun hỗn hợp nửa giờ ở 90-95°. Khi đó FeŸ' hoàn toàn 
kết tủa thành Fe(OH);s: 


0 - 
58 http://tieulun.hopto.org 


2Fe(NO;)»; + 34MnCO; + 3H;O = 3Mn(NQ§); + 2Fe(OH)¿ + 3CO; 
Sau khi lọc” axit hóa dung dịch bằng HNO¿ (nh khiết, làm 
bay hơi ở nhiệt độ không quá 70” cho tới t.]. riêng 1,63—1,6B (ở 40°) 
và để nguội. Những tính thể thường dễ tạo ra Mn(NO;);. 6H;O, sẽ 
:ắng xuống (nên cho vào dung địch một ít “nắm” tỉnh thể nhỏ 
Mn(NO;». 6H;O, lọc hút và đặt trong bình hút ẩm chứa NaOH một 
ngày đêm để tách HNO: tự do. Lượng thu được là 300g. 


MANGAN (II) OXYT 


Manganum axydulattưn  Manganous axide  Mangan oxydul 
MnO TLPT 70,94 

Tính chất 

MnO là chất bột xám hơi lục, có t.Ì. riêng 4,73, dễ tan trong 
axit. Khi nung đỏ ngoài không khí, chuyển thành Mn;O,. không 
tan trong nước. 

Điều chế 

Cho vào ống sứ 200g MnCO; (¿.È.p.£) đuổi hết không khí trong 
ống bằng hydro và đốt nóng ống vài giờ ở 300” trong dòng 
hydro. Để nguôi, bỏ đi nhiều sản phẩm màu sẫm ở hai đầu ống, 
còn khối lục xám chủ yếu thì chuyến vào lọ. Thu được 100- 105g. 


MANGAN I) SŒNFAT 


Manganum Manganese suifate Manganosulfat 
sulfuricum Manganous sulfate . 
MnSO¿. 5H;O _ TLPT 241,08 
Tính chất 


MnSOx.5H;O là những tính thể tam tà màu đỏ nhạt, t.Ì. riêng 
2,1, khác đễ tan trong nước, nhưng không tan trong rượu. 


+ 

' Nếu cần điều chế thành phẩm có độ tinh khiết cao (dùng làm chất phát 
quang), thì sau khi kết tủa Fe?* thêm nước dihydro sunfua vào dung dịch 
cho tới khi hơi có mùi, để yên 30ph, lọc hút và đun nước lọc trên nối cách 
thuỷ để đuổi HaS. 
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Ở 54° nóng chảy trong nước kết tỉnu. MnSO, khan là thối 
trắng giòn dễ tán nhỏ, có t.Ì. riêng 2,98. Bên khi nung nhẹ, 
nhưng ở 1155” thì phân hủy thành MnạO¿. 


Báng 233 - Độ tan MnSO/, trong nước 
ỨC | MnSO, | tC |MnSO,[ t?C | MnSO, | t°C 
% % % 


0 15 37,9 30 39,4 70 |_ 
20 38,6 50 37,3 100 
25 39,3 


1,327/ 
13565 ! 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 435-41, thành phẩm khan /.k.p phải chứa í: 
nhất 99% MnSO,, thành phẩm /¿.Èš ít nhất 98%; hao hụt trọng 
lượng khi làm khan cả hai thành phẩm phải không quá 39%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm - 
MnSO©,. 5H;O khác nhau là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (CÙ 0,002 0,005 
EKẽm (2n) 0,02 0,05 
Tìm loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,0002 0,001 
Sắt (Fe) 0,0005 0,0015 


Kim loại kiểm và kiềm thổ (dưới 0,5 1.0 
dạng sunfat) 5 
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Ngoài ra, phải thử thành phẩm xem có chứa những chất khử 
EKMnÓx¿ hay không. 

Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.k.p.¿ người ta làm như sau: 

-MnO; + 2SO¿ = MnSa:Os 
MnS;O; = MnSO¿ + SO;¿ 

Cho 500g bột pyroluzit kỹ thuật (có hàm lượng MnO; ít nhất 
80%) vào bát sứ, thêm 800ml nước và 700m HNO; (.È, t.]. riêng 
1,35-1,40). Mở máy khuấy và khuấy hỗn hợp trong khoảng 6-8 
giờ (để tách muối kim loại nặng). Để yên hỗn hợp, rửa gạn kết 
tủa, lọc hút và tiếp tục rửa bằng nước cất nóng cho đến khi 
không còn Mn(NQ)¿. 

Muốn thế, cho bay hơi 17 nước rửa đến còn 10m và xác định 
Mn”' bằng phương pháp thông thường. Cuối cùng, sấy khô MnO; 
ở 100-200”. Thu được 470g. 

Cho vào cốc sứ 120g MnO; đã tỉnh chế 3007n! nước rồi bão 
hòa hỗn hợp (rong tủ hú£) bằng khí sunfurơ cho đến khi màu 
đen của kết tủa chuyển thành xám sáng. 

Vẫn không ngừng khuấy, đồng thời thêm vào 18-20g MnO; 
nữa cho đến khi màu đen không mất đi và khuấy từ 1,5—2 giờ 
cho mất mùi 8O;. Lọc hỗn hợp, axit nước lọc bằng 5m/ H;SO, 
10% và dun trên nồi cách thủy cho đến khô. Nung đỏ bã khô 
khoảng 3 giờ ở 450° cho đến khi không còn SO; thoát ra. Thu 
được gần 170g MnSO¿ 10%, đun nóng đến 60° và bão hòa bằng 
dihydro sunfua. Lọc dung dịch qua giấy lọc kép, nước lọc (gần 
300m) chưng trên nồi cách thủy cho đến khi được một lượng 
đáng kể các tỉnh thể nhỏ tách ra và để nguội đến nhiệt độ 
phòng. Lọc hút tinh thể và rửa ba lần bằng nước lạnh. Làm bay - 
hơi nước cái, còn có thể thu thêm được một lượng tinh thể nữa. 

Hòa tan tinh thể, cô dung dịch đến t.Ì. riêng 1,54 ở 90° và cho 
kết tỉnh ở 18” (khi đó hydrat một nước chuyển thành năm nước). 
Lọc hút tính thể, rửa bằng nước lạnh và phơi*khô ở nhiệt độ 
phòng. Thu được khoảng 240g. 
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2. Người ta điều chế thành phẩm £.È.p.£ bằng phương pháp 
khác nhự sau: cho vào bát sứ 150g bột feromangan (chứa 70% 
Mn), thêm 240m/ nước và rót vào đó từng ít một trong tủ hút 
180m H;ạSO; (/.k.h.h, tÌ. riêng 1,84). Vì phản ứng rất mạnh, 
nên nước bị bốc hơi và do đó thỉnh thoảng phải thêm mỗi lần 
10—-20m nước. Khi phản ứng kết thúc, thêm vào 420m nước và 
để yên hỗn hợp một đêm. 

Qua ngày sau, lọc hỗn hợp, thêm vào nước lọc 12g MnO; đun 
nóng đến 50° và khuấy bằng máy khuấy cho đến khi oxy hóa 
hoàn toàn Ee?' (mẫu thử nước lọc không cho kết tủa màu chàm 
với KaFe(CN)a). 

Lấy 1⁄5 dung dịch để kết tủa thành MnCO; muốn thế, rót nó 
vào dung dịch đã đun nóng đến 60° chứa 122g Na;CO; trong 
600m nước cho đến khi toàn bộ Na;CO; phản ứng hết (không 
tạo màu đỏ với phenolphtalein). Rửa gạn kết tủa MnCO; (và 
Fe(OH);) để loại hết SO¿”, và dùng bột nhão thu được này làm 
sạch phần dung dịch còn lại khỏi sắt. Muốn thế, thêm 120m 
nước vào MnCOa, đun nóng đến 50-60” và vừa khuấy vừa thêm 
vào từng lượng nhỏ dung dịch MnSQO,. Sau khi sắt kết tủa hết 
(mẫu thử nước lọc không tạo màu đỏ với NHACNS) thì lọc hỗn 
hợp, cho nước bay hơi và lọc lại. Axit hóa nước lọc bằng axit 
sunfric (5m H;SO, t.). riêng 1,84, đối với 1/ dung địch) và đem 
đun nóng trên nồi cách thủy ở nhiệt độ không quá 60° cho đến 
xuất hiện lớp váng mỏng liền trên bề mặt. Đem kết tỉnh ở nhiệt 
độ từ 3—~10°. 

Sang ngàu sau, lọc hút tỉnh thể, rửa bằng nước ngân nước đá, 
phơi khô ở nhiệt độ phòng cho đến khi trở thành trắng nhợt và 
cho vào bình có nút nhám. Thu được 250g (55%). 

3. Cho vào bát sứ 360m! nước, vừa khuấy vừa rót vào đó 80m 
H;aS5Oa (.*, t.l. riêng 1,84) và thêm từ từ khoảng 210% MnCO; 
{.k) cho đến khi có CO; ngừng thoát ra. 

Đun nóng chất lỏng đến 50', lọc qua giấy lọc kép, cô nước lọc 
và kết tính như đã nói ở mục 2. thu được 110g. 
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MUỐI MO 


(Muối kép của sắt (ID và amoni sunfat) 


Ferro-grnmonium — Ferrous qmimmonium Ferroamunontum 
sulftirtcum sưlfate Mohrs salt  suifat Mohrsches Salz 
FeSO,.(NH,);SO,. 6H;O _ TLPT 392,16 
Hoặc (NH¿);Fe(SƠ,); 6HạO 
Tính chất 


FeSO,.(NH,);SO,. 6H;O là những tỉnh thể đơn tà màu xanh 
lục, trong suốt, t.l. riêng 1,87, không bị biến đổi khi cất trữ. Mất 
nước kết tỉnh ở nhiệt độ gần 100”. 


Bảng 235 — Độ tan FeSO¿(NHỤA);SO; trong nước 


=¬AH1....ốann. 


28,6 
34,2 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4208-48, thành phẩm phải là những tính thể 
màu lục hoặc là bột tỉnh thể màu lục. Thành phẩm hạng £.k.h.h 
và f.k.p.t phải chứa ít nhất 99,7% EFeSOu.(NH,);zSƠ,. 6H¿O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
FeSO¿.(NH,);SO¿,. 6H;O khác nhau như sau (%): 


hfadfliaulujMcbin B44 


Tạp chất tkh.h  tbpt tb 


Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Clorua (Cl) 0,001 0,002 0,005 
Sắt (oxyt) 0005 0/01 0,02 
Đồng (Cu) 0,008 0,005 0,01 
Kẽm (2n) 0,005 0,01 0,02 
Kim loại kiểm và kiểm thổ 0,05 0,1 0,2 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.k.p.£ người ta hòa tan 
riêng biệt 189g FeSO¿.7HaO (nh bhiết) và 66g (NHa)zSO¿ (tỉnh 
khiết) trong một ít nước; đun nóng cả hai dung dịch đến 60--70°, 
rót chung vào bát sứ và sau khi đã axit hóa bằng 1m H;ạSO, 
(.È.h.h) người ta vừa để nguội vừa khuấy liên tục. Sau một ngày 
đem lọc hút bột tính thể đã rơi xuống, rửa bằng rượu 50% ép 
giữa hai ba tờ giấy lọc và phơi khô ở trong chỗ :+»é+ cha đến khi 
tinh thể không dính đũa thủy tỉnh. 

Thu được 135-140g. Nước cái sau khi bay hơi đến t.Ì. riêng 
1,36 và sau khi để nguội còn cho thêm 30g thành phẩm nữa. 


_NATRI 


Natrium Sodtum Natrtum 
Na TLNT 22,981 

Tính chất 

Na là kim loại trắng như bạc lấp lánh, có t.]. riêng 0,97. Ở 
nhiệt độ thường mền như sáp. T chảy 97,6°. Bắt đầu bay hơi ở 
100, tuy rằng sôi ở 877,5°. Ngoài không khí ẩm ướt bị oxy hóa 
nhanh và bị phủ lớp vô NaOH. Nổi trong nước và phản ứng rất 
mạnh với nước cho thoát ra hydro; một cục natri lớn bỏ vào nước 
sẽ nố mạnh và có thể gây tổn hại nguy hiểm. Hơi natri ăn mòn 
thủy tỉnh. Phải bảo quản natri dưới lớp dầu hỏa (có phản ứng 
trung hòa) hay- đầu vazelin. 
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Tiê . chưển thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT 1664-50, thành phẩm hạng £.k.p.f phải chứa ít 
nhất 99,9% Na, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 99,8%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng Na kim loại 
khác nhau là (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.b. 
Clorua (C]) 0,005 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0005 — 0,01 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pbh) 0,005 0,007 
Axit silicic và chất kết tủa với amoniac 0,005 0,08 
Canxi (Ca) 0,05 0,1 


Ngoài ra phải thử hàm lượng kali trong thành phẩm. Muốn 
thế, lấy 1 + 0,01g natri hòa tan trong 20ml rượu, thêm lõm 
nước, trung hòa bằng HNO; (t.l. riêng 1,4) và cho bay bơi đến 
khô trên nồi cách thủy. Sau đó thêm 10—15zn nước và lại cho 
bay hơi đến khô. Bã thu được hòa tan trong 15m nước, thêm 
vào ðmi dung dịch natri cobaninitrit 20% vừa mới điều chế 
khuấy và để yên trong 18-20 giờ. Phải không có kết tủa vàng. 

Tính chế : 


1. Muốn tỉnh chế natri bảo quản lâu trong dầu hỏa bị phủ lớp 
vỏ thì cho cục kim loại hỗn hợp ba phần dầu hỏa và một phần 
alcol amylic (C;H¡;OH) và chùi bằng miếng giề quấn trên đũa 
thủy tính cho đến khi nào kim loại có màu bạc. Khi đó ngâm ›-: 
vào dầu hỏa với 5% C;zH¡;OH và cuối cùng rửa bằng dâu hỏa 
tinh khiết với 0,õ—1% CzẴH;¡OH. 

Sau một thời gian, kim loại bị phủ lớp natri amilat màu vàng, 
lớp này dễ dàng chùi sạch bằng giấy lọc. (có thể tinh chế kaÌi và 
lithi bằng phương pháp như vậy). - 

3. Muốn giữ cho natri luôn luôn có bề mặt ráng bạc, người ta 
khuấy vừa cho Na nóng chảy trong xăng (T soăn~150°) ở nhiệt 
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độ gần 110° (đễ cháy!) và làm nguội đến 80°. Chuyển những giọt 
đã hóa rắn thành xăng mới nóng (70-80°), sau đó cho chúng vào 
paraln chảy lỏng (đun đến 60-70”) và cho parañn đông đặc. 
Natri như vậy giữ được trong thời gian vô hạn. Trong trường 
hợp cần thiết thì đun nóng đến 60° cho parafin chảy lỏng lấy 
kẹp chuyển những nụ natri lấp lánh vào dầu hỏa và sau đó làm 
khô bằng giấy lọc. 


3. Muốn luyện lại những vụn natri của phòng thí nghiệm thì 
người ta ép chúng giữa hai tờ giấy lọc và cho nóng chảy trong 
toluen. Tách kim loại lấp lánh ra khỏi những cục nhỏ không 
nóng chảy. 


Điều chế natri bột mịn 


1. Đun nóng natri trong lớp xylen trong bình cầu đáy tròn có 
ống sinh hàn ngược cho đến khi xylen sôi mạnh (dã cháy!) đậy 
nút bình câu, quấn khăn và lắc mạnh bình cầu. Khi đó Na thu 
được sẽ là chất bột rất nhỏ và dễ phán ứng. Kích thước các hạt 
có thể biến thiên tùy thuộc vào sức lắc, có cả những tiêu phân có 
kích thước không phân biệt được bằng mắt thường. Nhờ đó bụi 
điều chế được không dính vào thủy tỉnh, và dễ chuyển sang bình 
khác nhờ toluen, rồi gạn đổ toluen đi và natri còn lại thì đổ cho 
ngập, ví dụ trong ête. 


2. Cho natri nóng chảy trong parañn, bằng cách cho từng 
lượng 100g một Na vào parañn nóng chảy lấy với lượng nhiều 
gấp sáu lần và đun nóng hỗn hợp đến 120-125°. Natri lông tập 
trung lại dưới đáy bình có thể biến thành những viên rất nhỏ 
(có đường kính 0,2-0,1mm) nếu liên tục khuấy trộn mạnh và 
nhenh hỗn hợp trong bình khoảng 10pä. 

Phần lớn parañn lỏng tách đi bằng cách gạn, phần còn lại thì 
dùng ligroin ấm (50°) để rửa. 
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NATRI AMIT 


Sodiưm amide Natrtumamid 
NaNH; TLPT 31,015 
Tính chất 


NaNH; là khối tinh thể trắng bức xạ, nóng chảy ở 208” và 
thăng hoa trên 400”. 

Bị nước phân hủy thành NHạ và NaOH. Độ nóng chân không 
đến 300—330° thì phân hủy thành Na, Nạ, H; và NHà. 

Thành phân bị uàng khi để l6u thì phải bỏ đi uì có thể bị nổ 
bhi đem dùng. 

Điều chế 

Cho vào bình cổ cong bằng sắt đã đánh bóng 500g natri kim 
loại và cho dòng NHạ đi nhanh qua ống dẫn khí, một đầu ống 
gân chạm bể mặt natri. Amoniac phải làm khô cẩn thận và tính 
chế sạch hết oxy bằng cách, chẳng hạn cho khí đi qua ống nạp 
đầy natri. 

Sau khi đuổi hết không khí ra khỏi bình cổ cong, người ta đun 
nóng natri đến 350-360°, phản ứng diễn ra rất nhanh và hấu 
như kết thúc trong vòng 3-4 giờ. Lượng natri cuối cùng phản 
ứng chậm và cẩn phải thừa nhiều NHạ. phản ứng kết thúc khi 
khí thoát ra từ bình cổ cong chứa H; nữa. 

Làm nguội bình cổ cong trong dòng NH; cho đến 230”. Sau 
đó, đổ nhanh khối chảy lỏng ra nồi sắt và đậy nắp lại. Sau khi 
đã nguội đập nát NaNH; thành từng cục, cho vào lọ có nút gỗ 
mềm và tráng nút bằng paraln. 


Natri còn thừa lại cho nóng chảy trong dầu hỏa. 
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NATRI-AMONI PHOTPHAT 


Ngtrtuưm Ammontum sodittu — Ngtrium ammonium 
phosphoricum phosphdtc phosphot 
(qrnumnonidtwm 
NaNH,HPO,.4H;O TUPT 209/078. 
Tính chất 


NaNH,HPO,.4H;O là những tỉnh thể đơn tà không màu có 
t.Ì. riêng 1,5ã đễ tan trong nước. Dung dịch cho phản ứng hòa 
với phenolphtalein còn với quỳ cho phản ứng kiểm yếu. Nóng 
chảy ở 79” cho thoát ra NHạ, nước và tạo thành NaNH,HPO/, ở 
200” mất nước chuyển thành Na;H;PO, và sau đó (trên 2489) 
thành khối đạng thủy tình natri metaphotphat (NaPO¿)¿. ngoài 
không khí bị lên hoa và mất một phấn NHạ. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaNH,HPO,.4H;O khác nhau (Theo TCQG 4170-48 là (%): 


Tẹp chất tỳh.h thpt tb 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Clorua (Cl) : 0,001 0,003 0,005 
Natri (NQ¿) 0/0005 0,001 0,002 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,02 0,04 
Magiê (Mg) 0001 0/001 0,003 

: Sắt (Fe) 0,0005 0,001 0,003 
im loại nặng nhóm H;S (qui ra Ph  0,0005 0,001 0,002 
Ásen (As) 9,0005 0,001 0,002 
Điều chế 


Các phương pháp điều chế nêu ra dưới đây cho thành phẩm 
hạng ¿.È.p.t: . 

1. Na;HPO; + NH„CI = NaCl + NaNH,HPO, 

Hòa tan 60g Na;HPO,12H:O (Œ.k) và 10g NHẠCI (.&) trong 
20m nước sôi rồi để nguội. Chuyển tỉnh thể vừa tách ra sang phễu 
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thường cho nước cái chảy xuống và ép giữa hai tờ giấy lọc. Muốn 
tỉnh chế, người ta hòa tan muối trong lượng nước nóng chảy bằng 
lượng muối, lọc và làm nguội nhanh đến 10°, liên tục khuấy. 

Muốn được lọc hút và sấy khô ở nhiệt độ phòng trên giấy da 
cừu cho đến khi các tinh thể không kết dính vào đũa thủy tỉnh. 
Thu được khoảng 25a. 

2. NaH;PO, + NH„OH = NaNH„HPO, + H:O l 

Thên đần 55g Na;CO; (.È) vào 500g HạPO¿ (.k, t.Ì. riêng 
1,12) đã được đun nóng trong bát sứ lớn và cô cho đến khi chỉ 
còn một nửa. Sau đó thêm 180g NHẠOH 10%, dung dịch nóng 
đem lọc, cô cho đến khi xuất hiện lớp váng tinh thể, và sau khi 
thêm một ít NH,OH, để yên cho kết tỉnh. Thu được 150—170g. 


NATRI ASENAT 
Ngiriutm rseniciwm Sodium qarsenate ˆ Ngtriuim qrsendt 


NaạAsO,.12H;O TLPT 42408 

Tính chất | 
NaạAsO¿.12H¿O là những tỉnh thể không màu, thuộc hệ hình 

thoi hay sáu góc. TL]. riêng 1,76. dễ tan trong nước (26:100), 

không thay đổi ngoài không khí. Nóng chảy trong nước kết tính 

ở 85,5°. Dung địch nước NaaAsO¿ có phần ứng kiểm mạnh, dần 

dẫn hấp thu CO; của không khí chuyển thành Na;HAsO,. 
NaaHAsOx + COa + H;O = NaHCO¿ + NazHAsOÖ¿ 


Bảng 237 — Tỷ trọng các dung dịch nước NayạÃsO¿ 


đ} NaaAsO¿ % _hu 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT TU 5ð32-52, thành phẩm £.k phải chứa ít nhất 
49,0% NaaạAsÓ¿. 

Hao hụt trọng lượng khi sấy khô phải không quá 51,0%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong NaaạAsO,.12H;O trnh 
khiết là: : 

Chất không tan trong nước 0,005 


Clorua (CÙ) 0,003 
Sunfat (SO,) 0,015 
Asenit (As;Os) 0,005 
Nitrat (NO¿) 0,005 
Điều chế 


1. Thêm NaOH (.k) cho đến khi dung địch có pH khoảng - 
11,5-12,5 (chất chỉ thị chàm thymol có màu chàm thẫm khi 
thêm vào mẫu dung dịch thử). Khi cho bay hơi ngoài không khí, 
tỉnh thể asenat tách ra càng to nếu pH của dung dịch càng lớn. 
Hiệu suất 40—50%. 

2. AsaOa; + 2NaNOa + GNaOH = 2Na;AsOa + 2NaNOa + 3H¿O 

Hòa tan 20g As;Ox trong dung dịch 25g NaOH, thêm 17,5g 
NaNGO; và cho dung dịch bay hơi. Nung bã 500-600”. 

Sau khi để nguội, hòa tan hỗn hợp muối trong nước và cô cho 
đến kết tỉnh NazAsO,.12H;O tỉnh khiết tách ra. NaNO; thực tế 
hoàn toàn ở lại trong nước cái. Hiệu suất 50-70%. 


NATRI ASENIT 
Ngtrium qrsenicosum Sodium arsenite — Ngatrtưm qrsentt 
NaaAsOs TLPT 191,88 


Tính chất 


NazAsO; là những tỉnh thể nhỏ màu trắng, tan trong nước. 
Rất độc! 
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Điều chế 
As¿O¿ + 6NHẠOH ~ 2(NH¿)¿ AsO; (?) + 3H¿O 
(NH¿)¿AsO¿ + 3NaOH = NazAsO; + 3NH,OH 
Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È người ta vừa lắc mạnh 
vừa thêm từng lượng nhỏ 100g AszO; (#) vào 250mi NH,OH 
(Œ.È, t.l. riêng 0,91). Hỗn hợp nóng lên và tách ra kết tủa lớn có 
thành phần không biết (có thể đó là (NHạ);AsO;. để yên trong 
vòng 1 giờ, sau đó vừa lắc vừa thêm chậm dung dịch vào 125g 
NaOH tỉnh khiết trong 200m nước, khi đó kết tủa dần hòa tan. 
Lọc và bay hơi nước lọc trên nồi cách thủy ở 80° cho đến khi 
đặc như sirô (bay hơi khoảng 350zn nước). Chất lỏng dạng sirô 
chuyển sang chén và cho vào bình hút ẩm có chứa H;SO¿ đặc ở 
nhiệt độ dưới 0”. Sau một ngày đêm, tỉnh thể nhỏ tách ra. Lọc 
hút chúng, rửa với 40n! rượu và sấy khô trong bình hút ẩm có 
chứa H;ạSO,. thành phẩm chuyển vào lọ màu có nút nhám. Thu 
được 42g Na¿AsOk (60—65%). 


ATRI AXETAT 
Nitrium qceticum Sodium qcetdte Ngtrtumacetaf 
Essigsaures ngfrium 
CHạCOONa .3H;O TLPT 136,085 
CHạCOONa TLPT 82037 


"Tính chất 

CH;ạCOONa.3H;O là những tỉnh thể trong suốt, không màu, 
có t.]. riêng 1,528. Ở 58° nóng chảy trong nước tỉnh khiết, rên 
100” thì mất nước. Dễ tan trong nước, khó tan hơi trong rượu 
(2,1%). Dung dịch nước có phản ứng kiểm yếu (đối với dung dịch 
1N pH 8,2). 

CH;COONa khan nóng chảy ở 324”, ở nhiệt độ cao hơn phân 
hủy thành natri cacbonat và axeton. 
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Bảng 238 - Độ tan CH;COONG trong nước 


ES— CH;COONa % CH;COONa % 


Bảng 239 — Tỷ trọng các dụng dịch nước CH:COONa 


1,0033 
1,0084 
1,0186 
1,0289 
1,0392 
1,0495 
1,0ã89 
1,0702 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 199-52, thành phẩm ¿.k.p.£ và /.*# phải chứa ít 
nhất 99,0% CH;COONa.3H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CH;COONa.3H:O là (%4): 


Tụp chất t.b.p.t t.Ằ. 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 
Clorua (Cl) : 0,002 0,005 
Đunfat (SOa) 0,005 0,005 
Em loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,0005 0,001 
Sát (Fe) 0,0002 0,0005 
Photphat (POu.) 0,0002 0,0005 
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Nhôm (AI) 0,0005 0,001 


Canxi (Ca) 0,0025 0,0025 
Magiê (Mg) 0,00025 0,0005 
Độ axit (CH;COOH) hay kiểm (Na;CO;) 0,02 0,04 


Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.£ từ sản phẩm kỹ 
thuật có lân ƠI và SO,” cũng như các tạp chất bị KMnO¿ oxy 
hóa, người ta làm như sau: 

Hòa tan 500g sản phẩm kỹ thuật trong 350m nước nóng, lọc 
dung dịch nóng và đem cô trên nồi cách thủy ở 65-70° cho đến t.]. 
riêng I,27-1,/228. khi để nguội đến 20° thì gần 400g 
CH;COONa.3H:O tách ra. Lọc hút tỉnh thể, rửa với một lượng nước 
rất ít và hòa tan trong 250-300zn! nước nóng. Thêm vào dung dịch 
một vài giọt NaOH hay Na;CO; cho có phản ứng kiềm rõ, rồi đố 
80—~100;n dung dịch KMnO¿ 2,5% vào và giữ 30—-45ph. Màu MnO, 
nữa. Đun sôi dung dịch cho đến khi phá hủy hết pemanganat còn 
thừa, lọc bỏ XInO; và cho bay hơi ở 65—700° cho đến t.Ì riêng 1,24. 
khi làm lạnh, gần 250g CH;COONa.3H;O hạng £.È.p.! kết tình. Lọc 
hút tỉnh thể và phơi khô ở nhiệt độ phòng. 

Nước cái khi làm bay hơi đến t.]. riêng 1,25 sẽ còn cho thêm 
một lượng tỉnh thể hạng ¿,š. 


NATRI BTMHTAT 


Natriiỏm bÄtmuthicum Sodium bismuthate Wisnufsaures ngium 
NaB¡iO..2H:O TLPT 316,09 

Tính chất 

NaB¡iO;.2H¿O là chất. bột vô định hình có màu vàng, đỏ sằm 
hay nâu đỏ, là chất oxy hóa mạnh. Hơi hút ẩm. Không tan trong 
nước, khó tan trong HNO; lạnh, nhưng đễ tan khi đốt nóng. 

Có lẽ bitmutat không phải là hợp chất xác định và người ta 
qui ước ghi công thức của nó là NaBiOa. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4782-49, thành phẩm ¿.k.p.( phải chứa ít nhất 
85% oxy hoạt động qui ra NaBiOạ, không quá 0,002% Cl. và 
0,001% Mn. 

Để thử CL, người ta đun sôi 10p hỗn hợp 2ø thành phẩm và 
25m! nước, để nguội, thêm vào 2n! HNO; (t]. riêng 1,15), pha 
loãng đến 50m! khuấy và lọc qua giấy lọc đã được rửa ba lần với 
nước nóng. Thêm 1 AgNO; 0,1N vào 25mi nước lọc. Vấn đục 
xuất hiện sau 10ph phải không đậm hơn mẫu tiêu chuẩn, chứa 
1m HNO¿ (t.Ì. riêng 1,15). 1n AgNO; 0,1N và 0,2mg Cl” trong 
cùng thể tích. 

Ngoài ra, phải kiểm tra peroxyt hòa tan trong thành phẩm: 
đun sôi hỗn hợp 3 + 0,01g thành phẩm và 30m nước trong 5pằh, 
rồi lọc. Sau khi nguội thêm 1ø KI, 1m! axit clohydric (t.Ì. riêng 
1,12) và 2m! dung dịch hồ tính bột 0,ð% vào 20m nước lọc. Phải 
không xuất hiện màu chàm (nếu có xuất hiện thì nó phải biến 
mất khi thêm 0,05m Na;S:O; 0,1 

Điều chế 

1. Bằng phương pháp sau đây, có thể điều chế thành phẩm, 
tuy không đáp ứng được hạng £.È.p.f, nhưng dùng được cho nhiều 
mục đích, ví dụ để oxy hóa.các hợp chất hữu cơ, cũng như để. 
phân tích: 

Bi(OH)(NO¿); + NazOs; + NaOH = NaBiO¿; + 2NaNO; + HạO 

Đổ 200g NaOH (.k) trong bát sắt hay niken, rồi nung đỏ từ 
từ cho vào bát từng lượng một 100ø muối bazơ của bitmut nitrat 
Œ.k). Sau khi tan hoàn toàn cũng cẩn thận và từ từ thêm vào 
khối chảy lỏng 20g Na¿Os. 

Khi làm uiệc nhất thiết phải đeo kính uà mang găng tay dày! 
Những giọt NaOH chảy lỏng bắn ra rất nguy hiểm. 

Dùng thanh sắt khuấy khối đó và rót ra trên lá sắt; sau khí 
nguội, sản phẩm thành những cục nhỏ và hòa tan trong 1,5i 
nước. 
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Kết tủa bitmutat lọc qua giấy lọc kép trên phu Busne và rửa 
nước lạnh để loại bỏ hết kiểm. Sấy khô kết tủa đã rửa trong bát 
sứ ở 50°, nghiền nhỏ rồi cho vào lọ. Hàm lượng NaBiO; trong 
thành phẩm khoảng 79%. Thu được 90g. 

9. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.† người ta làm như sau: 
Bi(NOka)a + NaC]O + 4NaOH = NaBiO; + NaCl + 3NaNO; + 2H;O 

Hòa tan 280g Bi(NO¿);.5H;O (.È) trong hỗn hợp 400m nước 
và 20m! HNO¿ (.k, t.L. riêng 1,4). Lọc dung dịch rồi thêm vào đó 
1! nước và dung dịch NaOH kỹ thuật 30%, để có phản ứng trung 
hòa với congo. Sau đó, đổ vào 110 NaOH 30% và 2,4/ dung 
dịch NaClO có hàm lượng clo hoạt động ít nhất 70g/. Đun nóng 
hỗn hợp lgiờ ở 95°, sau đó làm nguội, để lắng và rửa gạn kết 
tinh từ bốn đến năm lần với nước (mỗi lần 4?). Lọc hút kết tủa, 
rửa với nước để loại hết Cl” và sấy khô ở 80°. Thu được 120g. 


NATRI BROMQA 


Ngtrium bromatum Sodium bromide — Ngtrium bromid 
NaRr.2H;O TUPT 138,939 
Tính chất 


NaBr.2HaO là chất bột tinh thể trắng có t.l. riêng 2,176, hút 
ẩm ngoài không khí. T chảy 50,?°. Dihydrat chỉ kết tỉnh từ các 
dung dịch nước ở 15—20”, trên 30° NaBr khan tách ra. 

Nước kết tỉnh dễ bị tách ra khi đun nóng trên 30° cũng như 
khi bị hút bởi H;SOa hay CaCl; tại nhiệt độ phòng. NaBr khan 
có t.Ì. riêng 3,2, T chảy 740° T sôi 1393”. Tan trong nước, tan 
trong alcol etylic nguyên chất (2,16% ở 19,5”) và trong alcol 
metylic (14,8% ở 19,5"). 


h Bảng 240 — Độ tan NaBr trong nước 


BILSEIEZEIEdbiLs 
%`ˆ ức 
44.3 53,7 55,1 | 177 | 573 


47,5 s 54,2 Hộ 55,6 | 199 | 58,1 
51,4 54,8 56,5 60,8 
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Bảng 241 — Tỷ trọng các dung dịch nước NaBr 


EIRRYSENIIEIEIRR 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4168-48, thành phẩm khan ¿.È.p.f phải chứa ít 
nhất 98,5% NaBr, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 95%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaBr khác nhau là (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Bromat (BrOa) 0,001 0,005 
Sunfat(SÓOA.) - 0,002 0,01 
Nitơ tổng cộng (qui ra NÑ) 0,001 0,002 
Barl (Ba) 0,002 0,008 
Canxi (Ca) 0,002 0,01 
Magiê (Mg) 0,001 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0002 0,001 
Sắt Œe) 0,0002 0,001 
Clorua (C]) 0,2 0,8 
lodua () 0,05 0,05 


Ngoài ra, phải thử môi trường dung dịch nước. Hòa tan 5g 
thành phẩm trong 30m nước vừa đun sôi để nguội để không có 
axit cacbonic, và chia dung dịch làm đôi. Một nửa thêm vào một 
giọt dung dịch phenolphtalein 1%, chất lỏng phải không màu, 
nửa khác nhỏ vào một giọt dung dịch metyl da cam 0,1%, chất 
lồng phải không có màu hồng. 
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Điều chế 
1. Muốn điều chế thành phẩm hạng z.È người ta làm như sau: 
2Fe + 2Bra = 2FeBra 
2FeBra + Br; = 2FeBrs 
2FeBrsa + SNa:COs + 3HạO = 2Fe(OH); + 6NaBr + 3CO; 

Cho vào bình ướp lạnh 50g bột sắn và 400m nước, rồi thêm 
dẫn 96g brom đồng thời lắc đều. Lọc thẳng chất lỗng màu lục 
nhạt qua giấy lọc vào bát sứ và thêm vào nước 32g brỏm nữa. 
Đun nóng hỗn hợp rồi vừa khuấy vừa từ từ thêm dung dịch 232g 
NazCO;. 10HạO (.&) trong l/ nước. Đun nóng thêm một thời 
gian nữa để Fe(OH); kết tủa hết. Chất lỏng trên kết tủa phải có 
phản ứng kiểm yếu và đun nóng vài phút. 

Lọc dung dịch, kết tủa trên giấy lọc với nước nóng, đem cô nước 
lọc cho đến khi bắt đầu kết tính và để nguội; lọc hút tinh thể và tách 
ra cho vào lọ có nút nhám. Nếu cô nước cái, còn có thể thu thêm một 
lượng muối nữa và muối tỉnh chế muối này thì phải kết tỉnh lại. 

2. Nếu có thể chất bromua FesBr; kỹ thuật (có 63% Br) làm 
nguyên liệu, thì việc tổng hợp ở phần trên đơn giản đi rất nhiễu, 

Người ta thêm từng ít một (sửi bọt?) dung dịch 350-400g 
FesBrạ trong 250m! nước vàn, dung dịch đun sôi gồm 400 Na;CO; 
. 10HạO Œ.È) trong 150m! nước cho đến khi mẫu thử đã lọc hết 
phản ứng kiểm với phenolphtalein.- Lại đun sôi, và khi dung địch 
có phản ứng axit, bấy giờ thêm 0,2ã-0,5g Ba(OH); để tách SO,?#“ 
.- Để yên (dung dịch phải c6 phản ứng kiểm với phenolphtalein), 
đốt chất lỏng đi, rửa gạn kết tủa từ hai đến ba lần với nước 
nóng và đem cô dung dịch Naz8§, lọc va để nguội. Lọc bút tỉnh 
thể tách ra, rửa với nước và sấy khô ở 25—30°. Nước cái =ho bay 
hơi đến t.. riêng 1,ð8 rồi kết tinh. Cả hai lâx$hu được 2t0g. 

3. Muốn tính chế loại NaBr thị trường chứa lượng NaCl đáng 
kể, thì hòa tan nó trong alcol metylic tuyệt đối (17g trong 100m 
rượu), cất 1/3 rượu và loại bỏ các tỉnh tnể vừa tách ra. Chúng 
hầu như chứa tất cả lượng NaCil. Dung dịch sau khi cất phần 
rượu còn lại cho NaBr tỉnh khiết, chỉ có dấu NaCl mà thôi. 
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NATRI CACBONAT 


Ngtrium carbonicum_ Sodium carbondfe  Natriuưm carbondt 


Soda Soda 
Na;CO; TLPT 105,993 
Na;CO;.10H;O TLPT 286,153 


Tính chất 


Na;CO;.10H;O là những tỉnh thể đơn tà, không màu, trong 
suốt, có t.l. riêng 1,5, lên hoa nhanh ngoài không khí tạo thành 
bột trắng Na;CO;.2H;O. Ở 35,37° nóng chảy trong nước kết tỉnh 
đồng thời tách các hydrat chứa ít nước hơn (Na;COs.HạO, 
Na;CO;.2H;O (có thể) và Na;CO;.3H;O). tan trong nước (hạ 
nhiệt độ); tan cực đại ở 43°. Dung dịch nước có phản ứng kiểm 
yếu (đối với dung dịch 6W thì pH 12,8, đối với dung dịch 1W, pH 
12,27 và đối với dung dịch 0,1N pH 10,9). 


Báng 242 ~ Độ tưn Na¿;CO; trong nước 


[ÉP [NuE0.z [cơ Nagois | eo | Na;CO; % 


1,0818 
1,1029 
1,0398 1,1244 
1,0606 : 1,1463 
NazCO;.HạO là những tỉnh thể hình thoi, nhỏ ly ti, có t.]. 
riêng 2,259, bắt đầu mất nước ngay ở 47° ngoài không khí. 
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_Na;CO; là chất bột trắng, có t.Ì. riêng 2,5 dễ tan trong nước 
và phát nhiệt khi tan (nhiệt hydrat hóa). T chảy 852° (theo số 
liệu khác 8ö6°). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 83-41 tất cả các hạng thành phẩm khan phải 
chứa ít nhất 99,8% Na;CQO:. 

Theo TCQG 84-41 tất cả các hạng thành phẩm /inh thể phải 
chứa ít nhất 99,8% Na;CO. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
khan và tỉnh thể (%) (xem trong 563). 


Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm finwh thể, người ta hòa tan một 
phân natri cacbonat khan (NazCQ;) với năm phần nước nóng, lọc 
và để nguội đến nhiệt độ phòng. Lọc hút nhanh các tinh thể vừa 
tách ra và cho vào lọ đậy kín. 


Na;COs Na;CQOk. 17H:O 
TCQG 83-41 TGQG 84-41 

Tạp chất thhh  thựi tử thtt thi tử 
la0 HỤI IPgñg lƯỢNH Í L 15 
khi tung đỏ 
chất không tan trang 0,065 1,001 0, lUO MS 9,81 
tước 
ÊloPus (Êl) 0,001 IW 0W 90W 90601 9,003 


Lưu huỳnh lổng cộng 0,004 IAñU8  IÚ1 lAŒGổỐ MỸ 91 
(qull Pa $4) 


Nilý túng cộng (qui I,861 NO ĐHÚU 000 00W tLUUI 


ra Ñ) 

Rxlt silic ($I8;) 03 0ð t1 Iñ W6 9,5 
Phtphat (P8,) lÔU HƠU? BÚ UJĐỐ 00005 6/092 
Phấi lối li vi 0005 BƠ 08 0M BAN 9/81 
âIn0lÌãt 
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Eanxi và gaglê (Êa (,ÊT ụ,82 0,02 4,085 1,01 J,1 
vả Mụ) 

Kim laại nặng nhúm 0,888 9,005 0,001 0/0002 98002 0,0005 
B;$ (tui ra Ph) 


Sắt (Fe) BẢN 00802 BUỦUO 00005 000010 0/0003 
R$Ell (ÑS) 0,88 6,80005 0005 9/0003 0,006 0/0003 
Kall (K) Bð8ẤdỈú 0005 02 A3 93 001 


Muốn điều chế Na;CO; khan (/.k.h.h) có thể áp phương pháp 
sau: 

Khuấy trộn cẩn thận 500g NaHCO; (.È) và 150ml nước trong 
bát bạc”, muốn lọc hút và rửa muối với một ít nước để loại hết 
các dấu vết CI' và SO¿?”. Còn lại gần 475g NaHŒQ tính khiết. 

Đun nóng muối trong bát bac 3 giờ ở 300°. Na;CO; thu được 
(300g) hòa tan 2/ nước bằng cách đun nóng trên nồi cách thủy. 
Sau khi để nguội, lọc qua giấy lọc kép vào bát bạc để yên trong 
vòng hai ngày đêm. Cẩn thận rót lấy dung địch hoàn toàn trong 
suốt, đem cô cho đến có váng tỉnh thể rõ rệt. Rồi sau khi đã 
thêm “mầm” (tinh thể nhỏ NazCO;.10H¿O) ở 30°, người ta người 
ta khuấy để làm nguội đến 10”. Lọc hút tỉnh thể NazCO¿.10HạO 
(gần 740g) và rửa với nước đá (gần 1500). 

Cho muối vào bát bạc để trong nồi hấp, rồi bão hòa bằng CO; 
dưới áp suất 2-3øœ trong một ngày đêm. 

Lọc hút NaHCO¿ vừa tạo thành (375g), rửa nó với nước đá và 
đun nóng trong chén bạc ba giờ ở 300”, thỉnh thoảng khuấy. Thu 
được 230g Na;COs; hạng £.È.h.h. 

3. Để điều chế Na;CO; khan tình khiết dùng cho việc xác định 
độ chuẩn của dung dịch, người ta đốt nóng NaHCO; hoặc 
Na;COs.10H2O hai giờ trong chân không ở 270 + 10”. thành phẩm 
thu được không hút nước và có hàm lượng Na;CO; là 99,998%. 


f Khi cần điều chế lượng lớn, có thể thay chén bạc bằng thùng gỗ (đối với 
các động tác không liên quan đến đun nóng), những thùng này trước đó 
đã chứa dung dịch NazCO¿ một thời gian lâu. 
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4. Muốn điều chế Monohydrat Na;CO¿;.H;O, người ta đun 
decahydrat NazCO;.10HzO đến 60-70”. Khi đó, muối nóng chảy 
trong nước kết tỉnh và một phần còn lại trong dung dịch, một 
phần tách ra dưới dạng tỉnh thể monohydrat nhỏ liti. Lọc chất 
lỏng đang còn ấm qua phẫu lọc nóng và rửa bột kết tinh bằng 
Tượu nóng. 


NITRAT CLORAT 


Natrtmn Sodtum chiordte Notrium chiorat 
chỉoricum Chiorsaqures natrtum 
NaC1Oa TLUPT 106,448 
"Tính chất 


NaClO; là những tỉnh thể không màu thuộc hệ lập phương. 
T.]. riêng 2,5. T' chảy 248”, ở nhiệt độ cao hơn bị phân hủy, tách 
ra O¿. tan nhiều trong nước, tan rất ít trong rượu. 


Bảng 244 — Độ tan NaCiO; trong nước 


—l=rðer==——————t'——— 


Bảng 24ã -— Tỷ trọng các dung dịch nước NaC¡O; 


1 "nog8 1,1131 
1,0121 1,1288 
1,0258 1,1614 


1,0397 1,1955 
1,0538 1,2307 
1,0681 1,2680 
1,0827 , 1,3085 
1,0977 1,3285 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT TU 886-53, thành phẩm ¿£.È phái chứa ít nhất 
97,5% NaC1O;, 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong NaClO; ¿.k là (%): 


Chất không tan trong nước 0,015 
Clorua (Cl) 0,02 
Sunfat (SƠ) 0,01 
Kim loại nặng nhóm H;§ (qui ra Pb) 0,002 
Sắt (Fe) 0,001 
Bromat (BrQ;) 0,01 
Asen (As) 0,0001 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta hòa 
tan 100g KCIO; và 60g Na;SO;. khan trong 600m nước bằng 
cách đun nóng. Sau khi để nguội, lập tức trộn dung dịch với 300g 
rượu. Để yên hai ngày, sau đó đổ chất lỏng kết tủa K;SO, và rửa 
kết túa này với rượu 30%. Nhập nước rửa với phần dung dịch 
chính, đổ hết vào bình cầu và cất rượu. Cô chất lỏng còn lại và 
làm lạnh cho đến kết tinh. Muốn tinh chế muối thì kết tinh lại 
lân nữa trong nước. 


NATRI CLORA 
Nhgtrium Sodrum chiortde Noatrtum chiorid 
chioratum Common soÌt Kochsdiz 
NaC] TLPT 58,448 


Tính chất 
NAaCl là những tỉnh thể lập hình phương trắng hay là chất 


bột tỉnh thể nhỏ ly ti, có +.l. riêng 2,1675. T chảy 800°.T sôi 
1440”. Tan trong nước, không tan trong rượu. 
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Bảng 246 — Độ tan NaC]Ì trong nước 


nh TNTRTE.n 


1,00725 1,07335 1,14315 
1,014ã0 1,08097 1,15107 
1,02174 1,08859 1,15931 
1,02899 1,09622 1,16755 
1,03624 1,10384 1,17580 
1,04366 1,11146 1,18404 
1,05108 1,11988 1,19228 
1,05851 1,127ä30 1,20098 
1,06593 1,13523 : 1,20433 

Rhi kết tỉnh từ dung dịch nước ở -10°, sẽ tách ra tỉnh thể 
ngậm nước hình sáu góc lớn NaCl.2H:O. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4223-48, tất cả các dạng thành phẩm phải chứa 
ít nhất 99,8% NaCl. 


(© @œ ¬ìl Ơi CI d G2 bô 


Tạp chất t.k.h.h tkpt th 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 0,02 
Sunfat (SOa) 0,002 0,005 0,01 
Nitơ tống cộng (qui ra Ñ) 0.0005 0,001 0,001 
Canxi (Ca) 0,005 0,007 0,01 
Magiê (Mg}) 0,002 0,003 0,005 
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Asen (As) 000002 0,00005 0.0001 
Kim loại nặng nhóm H;§ (qui 0,0005 0,0005 0,001 
ra Pb) 


Sắt (Fe) ' 0,0001 0,003 0,0005 
Eali (K) 0,01 0,02 0,04 
lot (T) 0,008 0,008 0,012 


A. NaCl tỉnh thể 

Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £fÈ.p.£ hay £#.È từ sản 
phẩm kỹ thuật, người ta làm như sau: hòa tan lšg muối ăn kỹ 
thuật trorg 3i nước để lắng dung dịch và gạn. Axit hóa dung 
dịch bằng axit clohydric cho đến có phản ứng axit yếu với chàm 
bromthymol, đun nóng và thêm dung dịch 50g Bacl;.2H¿O trong 
200ml nước để kết tủa SO¿”. Đun nóng 20pb, để yên, lọc và 
thâm vào nước lọc nóng 3m NaOH 20% và 100m NazCO; 20%, 
Đun sôi dung dịch 30pÖö và lọc. Trung hòa nước lọc bằng axit 
clohydriec Œ.*š.b.h) với quỳ và vừa cho bay hơi vừa vớt NaCl tách 
ra. Lọc hút tỉnh thể, rửa với một ít nước và sấy khô ở 70—100°. 
Hiệu suất 804 thành phẩm hạng £.È hay ¿.Èk.p.t. 

2. Muốn tỉnh thể muối ăn kỹ thuật, người ta bão hòa dung 
dịch đã lọc bằng khí HƠI. Đầu ống dẫn khí nối vào dung dịch 
cần lắp với cái phễu để cho khối tỉnh thể khi tách ra không bịt 
kín lỗ. thoát (NaCl rất khó tan trong axit clohydric). Lọc hút 
tỉnh thể, rửa vài lần bằng axit clohydric (.&, t.]. riêng 1,19) và 
sau khi sấy khô dem nung muối trong bát platin ở 500—600° cho 
đến trong lượng không đổi. 

Phương pháp vừa trình bày có thể dùng tinh chế NaCl sạch 
hết 8O”. Tuy nhiên, trong thành phẩm có thể còn lại một 
lượng KCI và MgC];. 

B. NaCi thể keo 

Điều chế 

Cân thận sấy khô 15~20g natri salixylat (CạH¿OHCOONa) trong 
tủ sấy ở 110—120° (độ bản của gel phụ thuộc vào mức độ sây khô). 
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Cho vào hình cầu 20g thionyl clorua (SOCI;) và natri salixylat 
đã sấy khô, rồi đậy nút có chứa canxi clorua và để vào tủ hút (vì 
SO¿a thoát ra), không lắc. Sau một ngày đêm hỗn hợp trong bình 
cầu biến thành keo đông-có màu da cam pha lục đẹp, đặc như 
xà phòng lỏng. Nếu nút kín thì keo đông có thể chịu đựng được 
vài tuần, sau đó sẽ đục. 


NATRI COBANTINITRIT 


Ngtrium Cobdlt sodiirm Noatrium 
cobaltinitrosum nitr1te cobgiÌtinitrt 
NazCo(NO¿)¿.1/2H;O TLPT 412,99 


Tính chất 

Na;Go(NO¿).1/2H:O là chất bột mịn vàng, bên ngoài không 
khí. Không thể tách được nước kết tinh bằng cách đun nóng vì 
khi đó thành phẩm bị phân hủy. Rất dễ tan trong nước, không 
tan trong rượu và ête. Dung dịch nước không bền. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4219-48 thành phẩm £Èp¿ phải chứa 13,5- 
14,B% Co, không quá 0,05% chất không tan trong nước, và 0,02% 
sunfat (SƠa). 

Ngoài ra, dung dịch thành phẩm phải là thuốc thử nhạy đối 
với K” có nông độ 0,05zng trong 25m nước. 

Điều chế 

'Cả hai phương pháp trình bày dưới đây đều cho thuốc thử 
tỉnh khiết, phương pháp thứ nhất cho dung dịch thành phẩm, 
phương pháp thứ hai cho thành phẩm tỉnh thể. 

1. CoCl¿ + 7NaNO; + 2CH; COOH > Naa[Co(NOz)¿] + 2NaCl + 

+ 2CHaCOONa + NO + H;O 

Hòa tan 50g CoCla.6H;©O (.kÝ” trong 50m nước nóng và 150g 

NaNO, (tính khiếp trong 5007n/ nước nóng; các dụng dịch để 


f? Có thể thay bằng 60g Co(NOa);.6H;O. 
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nguội đổ vào nhau. Vừa liên tục khuấy, vừa thêm 50m¿ CHạCOOH 
50% vào hỗn hợp (rong tủ hú¿). Để yên chất lỏng, sau đó tách kết 
tủa ra và lọc, nước lọc chính là thuốc thử điều chế. 

2. Lam lạnh dung dịch 150g NaNO; (Èšÿ thuột) trong 150m 
nước ấm đến 40—50° (khi đó một ít lượng NaNO; tách ra), thêm 
vào dung dịch 50g CoCl;.6HaO và sau đó đổ vào từng lượng nhỏ 
50mi ChạCOOH 50%. Sau đốy cho dòng không khí mạnh đi qua 
trong vòng nửa giờ để đuổi các nitơ oxyt. Khi đó một lượng kết 
tủa đáng kể tạo nên, để tiếp tục kết tủa người ta để yên dung 
dịch trong vòng 2 giờ. 

Lọc chất lỏng và cẩn thận lọc hút kết tủa. Nếu nước lọc không 
hoàn toàn trong suốt thì lọc lần nữa qua chính phẫu lọc đó, tuy 
nhiên cố tránh điều đó vì lọc rất chậm. Kết tủa đồng thời với 
NazCo(NO;); bằng cách thêm 250m rượu vào dung dịch (để kết tủa 
khỏi tách ra dưới dạng chất bột rất mịn), tốt hơn cả là nên vừa liên 
tục khuấy vừa rót rượu vào thành từng tia nhỏ. Sau vài giờ, lọc hút 
muối tách ra, rửa với 100m rượu (môi lần 25m) và 50zni ête (mỗi 
lần 25w) và phơi khô ngoài không khí. Thu được 50-53g. Thành 
phẩm điều chế được còn chưa hoàn toàn tỉnh khiết và thường 
không tạo với nước dung dịch trong suốt. 

Muốn tính chế đến cùng thì hòa tan thành phẩm trong lượng 
nước lạnh gấp rưỡi. Lọc bổ kết tủa không tan còn lại không 
đáng kế đi và rót vào nước lọc trong suốt một thể tích rượu bằng 
thể tích nước lọc. Rượu này đã được axit hóa bằng axit axetic 
(đến nồng độ 1—1,3%). 

Lọc hút kết tủa tách ra, rửa với rượu và ete, sấy khô ở nhiệt 
độ không quá 80”, thu được 40g. 


NITRI DICROMAT 
Notrtum bichromicưun ®Sodtưm bichromotfte  Ngtrtum bichromodt 
Na;Cr¿O;.2H;O TLPT 298,03 


Tính chất 
Na;CrzO;.2H;O là những tỉnh thể hình kim hay hình thoi đơn 
tà màu đỏ vàng nhạt, mất nước kết tỉnh ở trên 30”; ở 84° nóng chảy 
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trong nước kết tỉnh; ở 110” hoàn toàn chuyển thành muối khan. 
Muối khan là chất bột đỏ đa cam có t.Ì. riêng 2,5 nóng chảy ở 320° 
và 400° thì phân hủy cho thoát ra oxy. Rất hút ẩm, rất dễ tan trong 
nước, tạo thành dung dịch màu đa cam, có phản ứng axit. 


Bảng 248 - Độ tan Na;sCrzO; trong nước 


Na;Cr:Ơ; % Na;€rzO; % Na;CrzO; % 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4237-48, thành phẩm tất cả các hạng phải chứa 
ít nhất 99% Na;CrzO;.2H¿O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NazCr;O;.2H;O là (%): 


Tạp chất tbpt  t.b, 
Chất không tan trong nước 0,003 0,01 
Clorua (C1) 0,005 0,02 
Sunfat (SƠ¿) 0,025 0,05 
Chất kết tủa với amoniac (AI, Fe, Cr,v.v..) 0,01 0,025 
Muối Canxi (Ca) 0,01 0,02 
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Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.& người ta hòa tan 100g 
K;zCrOx và 166g Na;SO,.10HạO ở 100° với lượng nước càng ít 
càng tốt và làm nguội dung dịch thu được đến 34”, lọc hút nhanh 
kết tủa K;SO, thêm vào nước lọc dung dịch 26g H;SO; trong 
10m nước, cô cho đến khi kết tỉnh và Ìàm lạnh bằng nước đá. 
Lọc tỉnh thể Na;SOa.10H;O tách ra, nước lọc lại đem cô cho đến 
xuất hiện váng tỉnh thể và để nguội. 

Cần thận lọc hút tỉnh thể vừa tách ra và kết tỉnh lại với một 
lượng nước rất ít. 

9, Quá trình điều chế thành phẩm hạng ¿È.p.t từ natri 
dicromat kỹ thuật khá phức tạp và lượng thuốc thử dùng để tách 
tạp chất này hay khác phụ thuộc vào lượng tạp chất đó. Lượng 
thuốc thử chỉ ra đưới đây là đối với nguyên liệu chứa 90% 
Na;CrzO;: 0,6% Na;SO¿ và 2 NaCl. 

Hòa tan 200g natri dicromat trong 200ml nước và lọc qua 
giấy lọc kép. Để loại Ca” người ta đem cô nước lọc đến còn nửa 
thể tích và để nguội. Khi đó, 12-15g tỉnh thể có lẫn muối canxi 
sẽ tách ra. Lọc hút chúng, pha loãng nước lọc thành gấp đôi thể 
tích và đễ loại CF, người ta vừa lắc vừa thêm từng lượng nhỏ 
Ag;CrO¿ (tất cả khoảng 10g); cho đến khi thấy rõ kết túa nâu đỏ 
AgaCrO¿ chuyển hết thành AgCIl trắng. 

AgzCrO¿ + 2NaC1 = 2AgC] + NazCrO¿ 

Để thử xemCl” đã kết tủa hoàn toàn hay chưa, người ta pha loãng 
2m dụng dịch đã lọc với 8m nước, axit hóa HNO¿ (/.È.h.h, t.Ì. riêng 
1,2) kết tủa hoàn toàn nếu dung dịch không bị đục trong vòng 10p. 
Trong trường hợp bị đục, thì thêm lượng nhỏ Ag;CrÔÖ¿ nữa. 

Để loại ion SO¿Ÿ, người ta rót” dung dịch BaCr;¿O; vào, 


? Muốn điều chế dung dịch BaCr;O;, người ta pha rồi lọc dung dịch 6g 
CrOa(1.k.h.h) trong 4m! nước nóng và dung dịch 3g Ba(OH);.8H;O trong 
2ml nước nóng. Khi còn đang nöi, rót dụng dịch thứ hai vào dụng dịch thứ 
nhất. Khi rót chung, sẽ có một ít BaCrO, kết tủa, điều đó không ảnh 
hưởng gi đến phản ứng. 
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khuấy đều và đun nóng 1,5-2 giờ, sau đó lấy một mẫu thử để 
kiểm tra SO,”. Muốn thế, pha loãng 2mm dung dịch đã lọc với 
6-8mÏ nước, axit hóa với 2-3mi HCI (.b.h.h, t.]. riêng 1,12) và 
thêm từ một đến hai giọt dung dịch BaCl; 5%, sau khi để yên 2 
giờ dung dịch không bị đục là được. Nếu còn có SO,” thì lại 
thêm lượng nhỏ BaCr;O; vào dung dịch. Sau khi loại hết SO,7, 
người ta thử Ba”. Pha loãng 2m! dung dịch đã lọc với 4m nước 
và thêm từ một đến hai giọt H;ạSO, 10%. Trong khoảng nửa giờ, 
dung dịch không bị đục là được. Khi thêm Bari đicromat cần 
phải hết sức cẩn thận, để cho có thể loại hết SO¿” mà vẫn 
không đưa ion Ba”" thừa vào. 

Lọc dung dịch đicromat, đem cô trên nồi cách thủy cho đến 
xuất hiện váng tinh thể và để nguội đến nhiệt độ phòng, không 
quên sấy dung dịch. 

Lọc hút tỉnh thể vừa tách ra (130-135g), sấy khô ở 35-409, 
thường xuyên trộn đều, xong cho vào lọ có nút nhám. 

Phương pháp vừa trình bày khá phức tạp, vì vậy chỉ nên áp 
dụng khi phải tỉnh chế một lượng lớn Nas;Cr;¿O;. 

8. Có thể điều chế Na;Cr¿O; tỉnh khiết bằng phương pháp kết 
tỉnh lại thông thường, nhưng hiệu suất sản phẩm thuốc thử quá 
bé, cho nên phương pháp đó chỉ có lợi đối với các mục đích 
phòng thí nghiệm. 

Hòa tan Na;CrzO; kỹ thuật để được dung dịch t.l. riêng ~ 1,45, 
để yên trong khảong ba ngày đêm và hút dung dịch bằng xiphông. 
Sau đó, cô dung dịch đến t.l. riêng 1,8-1,82 ở 120” và làm nguội 
đến 35° để kết tỉnh. Rửa tỉnh thể (hiệu suất 40) với nước lạnh và 
lặp lại tất cả công việc chế hóa từ hai đến ba lần nữa. 


Sấy khô thành phẩm vừa điều chế ở nhiệt độ không quá 70°. 
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NATRI DHYDROPHOTPHAT 


Natrium phosphoricum — Sodtưnphosphat — Natrtumphosphof 
tmmonobasicuni e Ironobdsic einbosisch 
NaH;PO„.2H:O TLPT 56,020 

Tính chất 

NaH;PO,.2H;O là những tỉnh thể hình thoi, không màu, có 
t.Ì. riêng 2,04. Ở 57,4”, nóng chảy trong nước kết tỉnh, ở 100” 
mất nước. Tiếp tục đun nóng đến 200” thì tạo thành diphotphat 
Na¿H;P›O;:. 


Bảng 250 — Độ ?an NaH;PQO, trong nước 


NaH,PO, % NaH;PO, % NaH;PO, % 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 245-41, thành phẩm ¿£.Èk.p.t phải chứa ít nhất 
99,0% NaH;PO,.2HạO, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 98,0%, pH 
dung dịch phải trong khoảng 4,2—4,6. Lượng tạp chất tối đa cho 
phép trong các hạng thành phẩm NaH;PO¿.23H¿O là (%): 


Tạp chất t.h.p.f t.b. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,02 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,01 0,02 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 
Chất kết tủa với amoniac 0,01 0,02 
Kim loại nặng nhóm H;5 (quIi ra Pb) 0,001 0,005 
Nitơ tổng cộng (qui ra NÑ) 0,002 0,005 
Asen (As) 0,0002 0,0005 
612 
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Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È, người ta thêm 10zz 
nước dihydro sunfua để kết tủa As, vào dung dịch chứa 200g 
H;ạPO¿ kỹ thuật trong 100mz/ nước. Sang ngày sau, lọc dung dịch 
và thêm vào nước lọc ÑazCO; (¿.È) cho đến khi mẫu dung dịch 
thử (5ml) không làm thay đối màu rnetyl tím và sau khi thêm 
một giọt HạPO, sẽ cho phản ứng axit rõ với metyl da cam. Đun 
sôi 1Bõph để đuổi CO¿, lọc và vừa làm lạnh vừa khuấy nước lọc. 
Lọc hút tỉnh thể và phơi khô ở nhiệt độ phòng. Thu được 180ø. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.£, người ta thêm 17— 
18m H;PO; (t.Ì. riêng 1,7) vào dung địch 90g NaH;PO,.12H;O 
Œ.k.p.Ð trong 60m nước cho đến khi có phản ứng axit rõ với 
quỳ. Để yên dung dịch trong vòng 2-3 giờ, thêm 0,1g than hoạt 
tính lọc, cô cho đến khi tạo thành váng, rồi vừa làm lạnh vừa 
kết tinh. Muối lọc hút và phơi khô ngoài không khí. 

Cô nước cái sẽ thu được thành phẩm, nhưng cần phải kết tính 
lại trong nước. 

Thu được khoảng 80g (90%). 


NITRI DITHIONIT 
(Natri hyposunfit) 
Natrtum Sodium hydrosulfite Natrtum 
hydrosulfurosum Sodium hyposulfite hydrosulftt 
Na;S;O¿. 2H;O LUPT 210,146 


Tính chất 

NaazS;O„. 2H;O là những tỉnh thể lăng trụ lấp lánh như 
gương. Khô thì bền ngoài không khí trong khoảng vài ngày, 
nhưng nhiệt độ ẩm thì nhanh chóng bị oxy hóa thành NazSzO; 
dần dần xả ra oxy hóa khử: 

2Naa5z:Òx = Na;S:O; + Na;5:O:. 

Naz5zO¿ khan là một chất bột trắng mịn rất cứng. 

Rất dễ tan trong nước, không tan trong rượu. Dung dịch nước 
rất háo oxy. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKẾT BĐD 1ã8-40, thành phẩm £k.p.f phải chứa ít 
nhất 85% Na;S;O,. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Na;S;O¿ hạng ¿.È.p.t là (%): 


Thiosunfat (Na;S;O;}) 2,5 
Sunfat (Na;SO¿) 5 
Sunfit (NaaSOa) 5 
Natr1 clorua (NaCl) 1,5 


Kim loại nặng nhóm H;ạS và (NH¿zS 0,03 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng £.k.p.£ người ta làm như sau: 
Zn + 2SO¿ = ZnS;O¿ 
Zn5;O¿ + 2NaOH = Na;5;O„ + Zn(OR); 

Cho vào bình cầu ba cổ, dung tích 1,ð—9/, có lắp ống dẫn khí, 
nhiệt kế và que khuấy, 50g bụi kẽm (chứa ít nhất 92% Zn) và 
1ã0mŸ nước, bình cầu được ướp lạnh bằng tuyết hay nước đá; mở 
ámy khuấy và cho dòng SO; đi qua với tốc độ thế nào để cho khi 
bị hấp thụ hầu như hoàn toàn và nhiệt độ không cao quá 30-35° 
(trong tủ hút mạnh!). 

Thỉnh thoảng lấy mẫu chất lông ra xem. Khi thấy xuất hiện 
màu vàng nhạt (sau 30-50p), ngừng thổi SO; và tiếp tục khuấy 
vừa thêm dung dịch đã lọc chứa 60g NaOH trong 400mm nước. 
Sau khi khuấy ðph, đóng máy lại, để yên chất lỏng trong 20pä, 
sau đó lại khuấy 5pÄ và sau 20ph lại khuấy ãpñ. 

Lọc hút nhanh dung dịch vừa làm lạnh nước lọc bằng nước đá 
vừa cho NHạ đi qua. Sau 0,5—1 giờ kết tủa” tỉnh thể tách ra. 
Khi đó ngừng cho NHạ đi qua, khuấy dung dịch 20-30pz*, để yên 
trong 30ph và cố đổ cho hết dung dịch ra khỏi tỉnh thể. Đổ 80— 


Í? Làm lão hoá bằng NHạ để hạ độ tan của muối. Thay cho NHạ có thể kết 
tủa sản phẩm bằng NaCl, nhưng chất nảy lại làm bẩn thành phẩm. 
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100zn! rượu cho vào ngập tỉnh thể, khuấy 30ph và thay rượu. 
Rửa như vậy bốn lần. Hydrat tình thế điều chế được chứa 99,4— 
99,5% Na¿5:O¿. 2H;O. 

Muốn điều chế dithionit khan thì vừa khuấy vừa đun nóng, càng 
nhanh càng tốt, dung dịch amoniac với tỉnh thể vừa tách ra, trên 
nồi cách thủy 65-70”, giữ hai giờ ở nhiệt độ đó và làm nguội. Lọc 
hút muối, rửa với rượu trong tủ sấy chân không ở 55—60° trong 
khoảng 2-3 giờ. Làm nguội thành phẩm chân không và chuyển 
nhanh sang lọ có nút nhám, tránh dấu vết của hơi nước. Thu được 
45—60g thành phẩm có hàm lượng Na;SzO, là 83-87%. 

Bị chú: tất cả công việc chế hóa khi thêm NaOH phải tiến 
hành đưới lớp dầu hỏa mỏng (4mưn) để tránh cho thành phẩm 
khỏi bị oxy hóa. 

Để làm mất mùi dầu hỏa, người ta đố benzen khô vào ngập 
thành phẩm vừa điều chế, lọc hút và sấy khô 20ph ở 58-600. 


NATRI FLORHA 


Natrium fuoratum — Sodium fiuoride — Notriim fuorid 
NaF TUPT 41,99 
Tính chất 


NaF là những tỉnh thế nhỏ, màu trắng, thuộc hệ chính 
phương, t.]. riêng 2,77, tan trong nước cho phản ứng kiểm. T 
chảy 988”. T sôi 1698”. 


Bảng 251 — Độ ¿an NakF' trong nước 


1; 0082 
1,0098 
1,0304 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4463-48, thành phẩm ¿.k.p./ phải chứa ít nhất 
98% NaF. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaF là (%4): 


Tạp chát t.b.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,05 0,1 
Clorua (CÌ) 0,005 0,01 
Sunfat (SO,) 0,5 0,1 
Kim loại nặng nhóm HạS (qui ra Pb) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 09,005 0,01 
Độ axit (HE) 0,2 0,5 
Độ kiểm (Na;CO;) 1,0 1,5 
Muối của H;SiFs cho thành phẩm có 0,4 0,8 
phản ứng axit (NÑasSiF@) 

Axit silic cho thành phẩm có phản ứng 0,05 0,1 
kiểm (SiO;) 

Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm /.È.p.¿ người ta la như sau: 

Giữ yên dung dịch 400g NaOH (kÿ thuật) trong 500ml nước 
trong 10-12 ngày và cẩn thận tách chất lỏng khỏi kết tủa 
Na;CO;. chia 1050m7 dung dịch chứa 135g NH„HE¿ (xem điều 
chế) thành ba phần bằng nhau và đổ vào ba lọ. Lọc-thứ nhất 
thêm 170m dung dịch NaOH 45% (xen điều chế), Lọ thứ hai và 
ba thêm 70m NaOH. Khi thêm NaOH, thì khuấy mạnh chất 
lỏng trong vòng vài phút. 

Sau khi NaF khó tan kết tủa trong bình thứ nhất, người ta đổ 
chất lỏng ở đây vào bình thứ hai, rồi sau khi khuấy mạnh và 
NaŸF kết tủa trong bình này, lại đổ chất lỏng ở đây vào bình thứ 
ba (làm như vậy có lợi: giảm hao tốn NaOH vi đáng lý ra phải 
dư nó). 
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Lọc hút kết tủa tinh thể NaF và rửa với nước để loại SOu , 
Cl và NaOH thừa. Sấy khô muối đã rửa ở 35-40° và bảo quản 
trong lọ tráng parafm. 

Thu được 90g (63%). 


NATRI FLOSILICAT 


Natrium Sodium Ngatrtum stlicofluortd 
silicofluoricum fiuositlicate #luorkieselbasserstoff 
Saures ndtrtum 
NaaSiFs TLPT 188,07 


Tính chất 
NasSiFs là chất bột tính thể trắng có t.l. riêng 2,68, ít tan 
trong nước và không tan trong rượu. 


Bảng 253 - Độ tan Na¿S¡F$ trong nước 
10 0,53 50 1,27 
20 0,66 100 24 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKT N? 3222-40, thành phẩm ¿.È.p.f, phải chứa ít nhất 
99%. NazŠSIFs, còn thành phẩm £.š, ít nhất 97%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaaSiFe là (%): 


Tạp chất tkp.t t.k. 

Axit tự do (HF) 0,03 0,1 

Natri florua (NaF) 0,5 1,0 

Độ ấm 0,05 1,0 

Clorua (C]) 0,005 0,02 

Sunfat (SO¿) 0,05 0/1 

Canxi (Ca) 0,05 0,1 

lim loại nặng nhóm H;S 0,005 0,01 

(qui ra Pb) 

Sất (Fe) 0,01 không tiêu chuẩn hóa 
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Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È, người ta rót ít một, 
280g dung dịch H;SiEs (qui ra muối khan là 90g) vào dung dịch, 
66g Na;CQk (£.k) trong 200m nước. Lọc kết tủa muối tách ra và 
sấy khô trong bát palatin ở 120”. 


NATRI FOMAT 
Noatrium ƒormicum Sodrum formidte  Natrium formiat 
HCOONa.2HạO TLPT 104,042 
Tính chất 


HCOONa.2H;O là những tinh thể không màu, hút ẩm, tan 
trong nước và rượu. T chảy 253°. 


Bảng 2B4 —- Độ tan HCOONG trong nước 


HCOONa % HCOONa % HCOONa % 


Bảng 255 - Tỷ trọng các dung dịch nước HCOONG 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 5559-50, thành phẩm £.Èk.p.£ phải chứa ít nhất 
995% natri fomat (sấy khô ở 100-110” cho đến trong lượng 
không đổi; qui ra muối khan), còn thành phẩm £.È ít nhất 99%. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HCOONa.2HaO là (%): 


Tạp chất t.h.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (CÌ) 0,005 0,02 
Đunfat (SO¿) 0,02 0,08 
Sắt (Ee) 0,001 0,003 
Kim loại nặng nhóm HS 0,00085 0,001 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.f người ta vừa khuấy 
vừa thêm từ 120g axit fomic HCOOH kỹ thuật 85% và 200g 
naHCO;, khi đó hỗn hợp phải có phản ứng kiểm. Thêm 0,5ø 
than hoạt tính đun nóng 1-2 giờ và kiểm tra Fe** bằng nước 
dihydro sunfia. Nếu có sắt thì thêm một ít nước dihydro sunfua 
vào dung dịch và lọc. 

Axit hóa dung địch bằng HCOOH (gần 8mm) cho đến khi có 
phản ứng axit với quỳ, cô đến t.]l. riêng 1,29 (ở 80”) và để nguội 
đến 20°. Khi đó 5-10g HCOONa.2H;O chưa hoàn toàn tỉnh khiết 
tách ra. Lọc dung dịch đem cô trên nổi cách cát cho đến sôi 
(115°) và làm lạnh bằng nước đá. Lọc hút các tỉnh thể và rửa \ với 
rượu. Thuốc được 130g (88%). 


NATRI HỖN HỐNG 

Ngtriuim amalgam Sodium aqmalgam — Notrium amdlgam 

Tính chất 

Hỗn hống chứa đến 1# Na là chất lỏng, từ 1 đến 2,õ% là chất 
bột nhão, và cao hơn là chất tỉnh thể rắn. Ở ngoài không khí, 
hỗn hống bị phủ màng NaOH do phản ứng với oxy và hơi nước 
của không khí. Nó phân hủy nước cho hydro thoát ra, tuy nhiên 
chậm hơn rất nhiều so với natri tỉnh khiết. 

Điều chế 

Điêu chế hỗn hống natri cân phỏi tiến hành (trong tủ hút) 
mang kính bảo uệ uà găng tay. 
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1. Muốn điêu chế hỗn hống, 1,5%. Người ta cho vào bình hình 
nón làm bằng thủy tính molipden, dung tích 250m t5g natri 
vừa cắt ra và đồ lên trên nó một lớp 1-3 em dầu khoáng có 
điểm sôi cao (ví dụ dầu vazơlin). Đưn nóng bình trên bếp điện 
cho đến khi natri nóng chảy. Khi đó từ phểu nhỏ giọt rót nhanh 
vào 985g thủy ngân (để tránh bắn lên miệng bình, người ta đậy 
bằng miếng cactông có lỗ cho cuống phễu). Sau đó, lấy nút đậy 
bình và lắc cho đến khi các tiểu hỗn hống rắn biến đi. Nhanh 
chóng làm nguội bình, đổ dầu đi và rửa hỗn hống bằng benzen 
hay ligroin nguyên chất. 

Thu được 950g hỗn hống 10%. Bằng cách như vậy có ö thể điều 
chế hỗn hống 3%, 


2. Muốn điều chế hỗn hống 10% thì đun nóng đến 150-200° 
3*hg thủy ngân trong nồi hơi bằng sắt đặt trong tủ hút và cho 
vào đấy 300g natri cục làm nhiều lần, mỗi lần cho vào 5g và 
càng nhanh càng tốt, cục này tiếp cục kia. Mỗi cục cho vào phải 
làm xuất hiện ngọn lửa; nếu không phải đun mạnh lên và trộn 
khốt trong nổi hơi bằng đũa sắt. Đổ khối lỏng ra trên lá sắt, khi 
đó đông đặc, người ta đã đập thành từng cục và cho những cục 
đang còn nóng này vào lọ đậy kín. 

3. Muốn điều chế hỗn hống thành từng lá nhỏ, người ta đổ 
hôn hống nóng, lỏng vào xylen đang được khuấy mạnh bằng 
máy khuấy, sau đó lọc qua lọc khô và sấy khô nhanh (tốt hơn 
trong chân không). 

Thử 

Muốn xác định hàm lượng natri, người ta cho 10g hỗn hống 
vào 100m nước và để yên hỗn hợp cho đến khi hydro ngừng 
thoát ra, thỉnh thoảng lắc. Sau đó chuẩn độ dung dịch bằng axit 
clohydric 1X với chất chỉ thị phải là metyl da cam. 


NATRI HYDROCACBONAT 


Natrtum bicarbonicum Sodium bicarbondte Natrium bicarbondt 
NaHCO; TLPT 84,01 
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Tính chất 


NaHCO; là chất bột tỉnh thể trắng như bông, tan trong nước 
và hầu như không tan trong rượu. Ở 350-400° mất nước chuyển 
thành Na;CO;. Ngay cả ở ngoài không khí, ở nhiệt độ phòng, 
muối cũng mất đi một lượng CO; trông thấy. 


NaHCQ; kết tỉnh dưới dạng những thỏi nhỏ hình tứ giác. 
Bảng 256 ~ Độ tan NaHCO; trong nước 


0 6,45 20 
7,58 
8,09 


NaHGQ, - NaHCO; 
M⁄Z 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4201-48, thành phẩm ¿£.È.b.h và £.k.p.t phải chứa 
ít nhất 98,5% NaHCO¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaHGQ; là (%): 


Tạp chất t.b.h.ịằh tbpt tk 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Clorua và clorat (C]) 0,002 0,005 0,01 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO¿) 0005 0,005 0/01 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0/0005 0001 0/002 
Photphat (PO,) 0,001 0,002 0,005 
Axit silic (SiOa) 0002 0,003 002 
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Canxi và magiê CaO và MgạP,O;) 0,005 001 0,02 
Em loại nặng nhóm HạS (quira Pb) 0,0005 0001 0,02 


Sắt (Fe) 0,0005 0,001 0,002 
Kali (K) 0,01 0,02 0,04 
Chất kết tủa với amoniac 0003 0,007 0,03 


Điều chế 
Na;COa + CO; + HO = 2NaHCO; 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.f, người ta đun nóng đến 
40” dung địch Na;CQ; (¿.È) đã được bão hòa ở nhiệt độ thấp; cho 
vào bình có thành dày, dung dịch 1/, rồi đậy bình bằng nút cao su 
có ống dẫn khí ngắn, uốn cong ở phần cuối và nối giáp tiếp với 
bình Kíp, chứa đá vôi và axit clohydric. Cho đòng CO¿ đi qua bình 
Tisekô có chứa nước để rửa khí và kiểm tra tốc độ hấp thụ. 

Đặt bình trên máy lắc và lắc đến khi nào dung dịch ngừng 
hấp thụ khí CO¿;. khi đó ngừng lắc, mở nút và đuổi không khí 
tập trung trong bình bằng dòng CO; rồi lặp lại động tác bão hòa 
CO¿, thêm từ từ một đến hai lần nữa. 

Rửa gạn tỉnh thể NaHCO; vừa tách ra bằng nước đá, lọc hút 
và rửa bằng nước đá cho đến khi nào mẫu nước tạo thành màu 
hồng nhạt với phenolphtalein là được. Muối phơi khô trên kính 
ở nhiệt độ phòng. 

Tốc độ quá trình trước hết phụ thuộc vào áp suất khí CO¿. 


NATRI HYDROPHOTPHAT 


Natrtum Sodiưm phosphdfe Natrium phosphat 
phosphoricum -— dibasis ztueibasisch 
Na;HPO,.12H;O TUPT 3ã8,l57 


Tính chất 

Na;HPO,.12H¿O là những tính thể lăng trụ đơn tà, trong 
suốt, không màu, có t.]. riêng 1,63, bị lên hoa nhanh khi để 
ngoài không khí. Tan trong nước, cho phản ứng kiểm (đối với 
dung dịch 0,1—-1,0W thì pH gần 9,0) và không tan trong rượu. T 
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chảy 38” (trong nước kết tỉnh). Khi sấy khô ở nhiệt độ thấp hơn 
nhiệt độ nóng chảy một ít, thì cho dihydrat, đó là chất bột 
trắng, bên ngoài không khí có độ ẩm tương đối dưới 50°. Ở 100°, 
mất hết nước kết tinh, ở 250° phân hủy thành natri diphotphat 
Na4P:O;. khi kết tỉnh từ dung dịch nước ở nhiệt độ dưới 30° thì 
tách ra heptahydrat Na;HPO,.7HO. 


Bảng 258 - Độ tan Na;HPO, trong nước 
0 


Na;HPO¿ % NaaHPO¿ % 


Na›H PO, % 


4 
2 6 
3 8 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;HPO,.12H:O (Theo TCQG 4172-48) là (%): 


18 


Tạp chất LÈhh thpt tb 
Chất không tan trong nước 0,002 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 0,001 0,003 0,005 
Nitrat (NOa) 0,00005 0,001 0,002 
Sunfat (SO¿) 0,005 0,02 0,04 
Magiê (Mg) 0001 0,001 0,003 
Sắt (Fe) 0,00005 0,001 0,008 
Kim loại nặng nhóm HS (quiraPb) 0/0005 0,001 0,002 
Asen (As) 00005 0,001 0002 
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Ngoài ra phải thứ phản ứng dung dịch nước của thành phẩm. 

Hòa tan 3g thành phẩm trong 30m nước, lọc và thêm ba giọt 
dung địch rượu phenolphtalein 1%. Màu hồng vừa xuất hiện 
không biến mất thì rung hòa bằng dung dịch HCI 1X (với một 
lượng đối hạng £.È.p. không quá 0,5m, đối với hạng /.&. không 
quá 1zn). Đun sôi dung dịch 2ph và để nguội. Màu không được 
xuất hiện lại. 

Điều chế 

1. HạPO, + Na;COs = Na;HPO, + H:O + CO; 

Muốn điêu chế thành phẩm hạng í.&.p.f, người ta cho vào 
chén sứ sâu HạPO¿ 20% (/.k.p.f), sau khi đun nóng nó trên nối 
cách thủy thì thêm dung dịch Na;COs bão hòa (.È.p.£) vào cho 
đến khi chất lỏng nóng cho phản ứng kiểm yếu với 
phenolphtalein. Khi đó lọc dung dịch, cô nước lọc cho đến kết 
tỉnh và để nguội. Cho tỉnh thể lên phẫu và sau khi chất lỏng 
chảy hết, thì làm khô giữa hai tờ giấy lọc ở nhiệt độ phòng. 

9ø. Muốn điều chế thành phẩm “theo Zorenxen” (Na;HPO,.2H;O) 
người ta rải thành lớp mỏng 100g muối Na;HPO,.12H;O thông 
thường (¿.È.p.£) và sấy khô ở nhiệt độ không quá 37° cho đến khi 
mẫu thử muối khi nung đỏ bị mất đi trọng lượng bằng 25,28 + 
0,1%. 

Thu được 50g. 


NATRI HYDROSHNFAT 


Natriuưm bisulfricum — Sodium bisulfate  Natrtưn bisulfat 


NaHSO,.H;O TLPT 138,081 
NaHSO, TLPT 120,065 
Tính chất 


NaHSO,.H;O là những tính thể lớn, không màu, hút ẩm, 
thuộc hệ đơn tà, tan trong nước cho phản ứng mạnh, T chảy 
58,5°. Khi nung nóng, đầu tiên cho muối khan, sau đó cứ bai 
phân tử muối mất thêm một phân tử nước nữa, chuyển thành 
natri pyrosunfat. 
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NaHSO/, khan là những tinh thể trong suốt thuộc hệ tam tà 
có t.Ì riêng 2,74, trở nên đục ngoài không khí, nhưng không hút 
ẩm. T chảy 186”. 


Bảng 260 — Tỷ trọng các dung dịch nước NaHSO, 


Tiêu chưẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTTU 627-52, thành phẩm /#.p.f và. #k phải 
chứa 98-100% NaHSO¿ 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaHSO, là (%): 


Tạp chất t.b.p.f t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Clorua (C]) 0,001 0,002 
Nitrat (NOa) 0,001 0,002 
Photphat (PO,) 0/00025 0,0005 
Asen (As) 0,000005 0,0001 
Canxi (Ca) 0/0025 0,005 - 
Magiê (Mg) 0/0005 — 0,0015 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0005 0,0007 
Sắt (Fe) 0,0002 0,0007 
Axit silie và chất kết tủa của amoniac 0,01 0,02 


Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hydrat ¿.È.p.f, người ta hòa tan 
90g Na;SO,.10H;O (¿Èk.p.) trong 160g H;SO, 19% (.È.p./). cô 
dung dịch trên nôi cách thủy và để nguội. Lọc hút tỉnh thể và 
cho vào lọ đậy kín. 
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2. Muốn điều chế ?ýaiiSO¿ khan, người ta nung hỗn hợp 71g 
NazSQO, (.#) và 49g HạSO¿ Œ.É, t.] riêng 1,84) cho đến khi trong 
suốt hoàn toàn. Đổ khối nóng chảy vào bát platin hay bát sứ 
được làm lạnh bằng nước. Khi đã hóa rắn nghiền khối đó thành 
từng cục nhỏ và cho vào lọ. 


NATRI HYDROSUNFIT 


Notrtum Sodium disuiphite Natrium 
btisulfurosum Sodium suiphite hydrogen bisulfit 
NaHSO; TLUPT 104,07 
Tính chất 


NaHSQ; chỉ tồn tại trong dung dịch; khi kết tình thì nó tách 
ra muối Naz8;O;. dung tích có mùi xốc của anhydrit sunfurơ. 

Điều chế 

Xem “Nơiri pyrosunfi?”, mục 1 phần điều chế. 

NATRI HYDROTACRRAT 
Notrium bitartaricum Sodium bitartrdte  Natriuim biartrat 
NaHC,HaO¿s.H;O TLUPT 190,091 

Tính chất 

NaHC„HuOs.H:O là những lăng trụ hình thoi trong suốt, tan 
được trong nước lạnh (10%) và nước nóng (36%). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TÓQG ð837-—51, thành phẩm /.È.p.f và (.k phải chứa ít 
nhất 99% NaHC,H,O;.H;O. ' 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaHC,H„Os.H;O là (%): 


Tạp chất t.b.p.( th. 

Chất không tan trong nước 0,005 0,01 

Clorua (Cl) 0,005 0,01 

Sunfat (SO¿) 0,005 0,01 

lim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,002 0,005 

Sắt (Fe) 0,002 0,005 
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L:êu chế 

Muốn điều chế thuốc thử tỉnh khiết, thì hòa tan 80-85g axit 
tactric (f.k) trong 380! nước. Thêm 65—70g NazCO; .10H;O (.È) vào 
một nửa dung dịch cho đến khi có phản ứng trung hòa với chàm 
bromthymol. Lọc dung dịch thu được vào một nửa lượng axit còn lại. 
Trong quá trình này, nhớ khuấy dung dịch axit. Lọc hút tỉnh thể - 
muối axit tách ra và phơi khô trên giấy da cừu ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 70—75g. 


NATRI HYDROXYT 


Natrtum causticum Natrium Sodium Natrtutm hydroxyd 
hydricum Natritưn hydroxtde Aetznatron 
oxydatum hydricum Caustic soda 
NaOH TLPT 39,999 
Tính chất 


NaOH là khối tỉnh thể không màu, t.] riêng 2,03. hấp thụ 
nhanh CO; và nước của không khí, chảy rữa và biến thành 
NazCO¿. T cháy 327,6 + 0,9°.T sôi 1388°. Dê tan trong nước, tan 
nhiều trong rượu không tan trong ête. 

Khi hạn nhiệt độ các dung dịch nước đậm đặc xuống —8°, các 
tỉnh thể hydrat NaOH.1/2 H;O, hệ đơn tà, sẽ tách ra. 

Áp suất hơi nước trên NaOH gần bằng 0,16mmHg, chứng tô 
nó là chất làm khô tốt. Khi cho không khí ẩm chạy qua ống 
chứa NaOH, độ ẩm còn lại ở 2B° tất cả là 0,16mg HạO trong 1. 


Bảng 261 - Độ ¿an NaOH trong nước 
205 85,5 
265 91,6 
298 96,7 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4328-48, thành phẩm ¿.È.h.h và £.Èk.p.t phải chứa 
ít nhất 95% NaOH, còn thành phẩm £.È ít nhất 94%. 
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Bảng 262 - Tỷ trọng các dung dịch nước NaOH 


Trọng Na;O % NaOH #4 Trong 100 
lượng riêng L 
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NaOH % 


Trọng 
Ì lượng riêng 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành ph 
NaOH là (4): 


Tạp chất tk hh thpt tk 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 0,025 
Sunfat (SOa) 0,005 0,01 0,03 
AxIt silic (SiOs) 0,01 0,02 0,1 
Photphat (POa) 0,003 0,005 0,01 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,001 0,001 0,001 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 0,002 
Kim loại nặng nhóm HS (quiraÁg) 0,003 0,003 0,003 
Canxi (Ca) 0,012 0,024 0,06 
Natri cacbonat (NaCO;) 1 3 4 


Chất kết tủa với amoniac (AlạO;, Fe;O;) 0,01 0,02 0,1 

Điều chế 

Người ta điều chế thành phẩm hạng /.k bằng hai phương 
pháp đầu. 

1, Hòa tan bốn phần Na;CO; và 16 phân nước, rồi đun nóng 
trong nổi gang cho đến sôi. Đồng thời tôi một phần CaO đã 
nung kỹ trong bốn phần nước, cho từng lượng nhỏ bột nhão lỏng 
thu được vào dung dịch Na;CO; cho đến khi mẫu thử chất lồng 
đã lọc súi bọt khi thêm axit clohydric vào. Trong trường hợp 
ngược lại, thì thêm vào một ít Ca (OH); và tiếp tục đun sôi. 

Khi phản ứng đã kết tủa (kiểm hóa) để lắng hỗn hợp tách 
chất lỏng trong suốt khỏi kết tủa CaCO¿, cho bay hơi nhanh 
trong bát gang, hay tốt hơn bằng bạc cho đến t.] riêng 1,33 tệng 
với dung dịch 30%). 

2. Cũng có thể đố dung dịch Na;SO¿ vào dung dịch Ba(OH); cho 
đến khi mẫu thử đã lọc được axit hóa bằng axit clohydric không tạo 
thành kết tủa với Na;SO¿ nữa, còn với BaCl; thì chỉ làm vẩn đục 
một ít không đáng kể. Để yên chất lỏng, dùng xi-phông hút lấy 
dung dịch trong suốt và làm bay hơi trong bát bạc. 
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3. Muốn điều chế dung dịch NaOH hầu như không có Na;Coạ, 
người ta hòa NaOH thị trường với lượng nước bằng lượng chất 
tan ở trong bình đậy bằng nút cao su và để yên trong một ngày 
đêm. Tách dung dịch trong suốt khỏi kết tủa Na;CO; và pha 
loãng với nước cất vừa đun sôi cho đến nồng độ cân thiết. 

4. Muốn điều chế dung dịch NaOH 0,1N, hoàn toàn không 
chứa cacbonat thì cho từ từ 2-3g natri kim loại nguyên chất (cẩn 
thận! Kính uà găng tay!), đã làm sạch lớp vỗ oxyt và cân trong 
dầu hỏa, vào cốc có 100ml rượu. Sau khi tất cả natri hòa tan, rót 
dung dịch vào bình cầu 1/ và đổ thêm nước cất đã đun sôi vào 
cho đến vạch. 


5. Những lượng lớn dung dịch NaOH hoàn toàn không chứa 
các muối cacbonat được điều chế như sau. 

Dùng dao cắt lấy một cục natri dưới dạng hình hộp (~ ~25g), 
rửa nó hai lần bằng xăng cho hết dầu hỏa, lau khô bằng giấy lọc 
rồi can. Sau đó trong một buồng khô nạp đây khí nitơ người ta 
cắt mỗi mặt một lớp mỏng, rồi cân cục natri đã bị cắt. Có thể 
thực hiện động tác này ở trong không khí, nhưng phải thổi một 
dòng khí nitơ thật mạnh vào cục natri. Tính khối lượng natri 
cần lấy cho quá trình tổng hợp. 

Cho natri vào bát platin cỡ 150m đường kính 80mm. Đặt bát 
lên đế sứ lấy ở bình hút ẩm, cho bát cùng với đế sứ vào cốc thủy 
tính molipden đường kính 90mm, cao 120mm. Đậy bát bằng một 
chiếc nút cao su có lắp ba ống. Trước chiếc cốc đặt một tấm chắn 
bảo vệ bằng thủy tinh hũu cơ. 


Cho khí nitơ tính khiết đi qua một ống trong 15p (khí đi ra 
qua ống có kẹp vít). Vừa cho dòng khí nitơ đi qua, vừa nhỏ từng 
giọt nước cất hai lần không chứa CO; vào qua ống mao dẫn. Tốc 
độ nhỏ giọt được điều chỉnh bằng một cái kẹp có hạt cườm. Chỉ 
khi nào: giọt trước phản ứng xong mới được cho giọt sau Nước 
được nhỏ vào đến khi nào thụ được dung dịch hoàn toàn trong 
suốt. Sau đó thả ống có kẹp vít xuống đến đáy bát, rồi dùng áp 
suất của nitơ để chuyển dung dịch kiểm vào lọ có gắn parafin. 


http://tieulun.hopto.org 
B31 


Rứa bát từ ba đến bốn lần bằng nước, bằng cách cho nước vào 
qua ống mao dân. Pha loãng dung dịch kiểm vừa điều chế bằng 
nước cất hai lần đến nông độ mang muốn. 


NATRI HYPOCLORIT 


Nưtrium Soditum Noatrium 
hypochlorosum hypochiorite hypochiortt 
NaC]O TLPT 74,448 


Tính chất 


NaCIO khan chưa biết. Dung dịch NaCIO là chất lỏng không 
' màu, có phản ứng kiểm, dần dần phân hủy thành NaCl, NaC1O; 
và O; là chất oxy hóa mạnh, tốc độ phân hủy phụ thuộc vào 
nông độ dung dịch và tạp chất kiểm tự do. N goài ánh sáng cùng 
như khi đun nóng, sự phân hủy diễn ra rất nhanh. 

Dung dịch NaCl]O trước đây gọi là nước Labaracơ. 

Bhi cô dung dịch NaCIO trong chân không có thể tách được 
hydrat không bền NaClO. 5H;O, nó đễ dàng chuyển thành 
NaCÌ]O. H:O. Dihydrat phân hủy và nổ khi đun nóng đến 70°. 

Điều chế 

1. CaOCl; + Na;CO; = CaCO; + NaC]O + NaCl 

Muốn điều chế dung địch NaClO người ta trộn cẩn thận trong 
lỗph 100g clorua vôi có hàm lượng clo hoạt động là 35—36% với 
170m nước và liên tục khuấy vừa thêm vào hỗn hợp dung dịch 
70g NazCO; (kÿ thuệt) trong 170m nước. Khối hỗn hợp đầu tiên 
đặc, sau đó lại trở thành loãng. Khi lọc hút tách chất lỏng khỏi 
kết tủa CaCO; người ta lọc bằng vải gai. Thu được 320m! có hàm 
lượng clo hoạt động là 71—100g/1. 

2. NaOH + C1; = NaCIO + NaC] + HạO 

Muốn điều chế dung dịch có nỗng độ trung bình, người ta trộn 
2kg dung dịch NaOH 50% với 2kg nước đập nhỏ, trong bình to 
cao và vừa làm thật lạnh bằng hãn hợp sinh hàn vừa cho dòng 
khí clo lội qua cho đến khi trong lượng dung dịch tăng lên 800g. 
Nhiệt độ phải luôn dưới — 10”. 
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Dung dịch điều chế bằng cách như vậy có thể bảo quản khá lâu 
trong chỏ tối và lạnh mà không mất khả năng phản ứng của mình. 
Thử 


1. Hàm lượng clo hoạt động. Pha loãng 10ml dung dịch thử 
trong bình định cức thành 500m, dùng ống hút lấy 25m! thêm 
đúng 50m/ HCI 0,1N và 2g KI, rồi chuẩn độ lạ vừa tách ra bằng 
dung dịch NasS;O; 0,1. 

Hàm lượng Cl; trong lz¿ = 0,007092V, ở đây V là thể tích 
NasS:Oa 0,1N, 


2. Kiêm tự do. Thêm vào dung dịch, sau khi xác định clo hoạt 
động, từ hai đến ba giọt metyl da cam và chuẩn bằng dung dịch 
NaOH 0,1N. 

Hàm lượng NaOH trong 100mi = 40 -08 (VNa;S;O; + 
VNaOH) ở đây VNa;8;O; và VNaOH là thể tích của các dung 
dịch Na;5;O; và NaOH tiêu tốn cho chuẩn độ. 


NATRI HYPOPHOTPHIT 


Natrium Sodium Natriưnt hypophosphit 
hypophosphorosum hypophosphite Dnterphosphorigsaures 
monobasie nrdưfrtum 
NaH;PO;. HạO TLUPT 105,998 


Tính chất 


NaH¿PO;. HO là những tính thể trắng, hút ẩm. Khi đun 
nóng trên 20”, lập tức bị phân hủy theo phương trình: 

5NaH;PO; = Na4P;O; + NaPO; + 2PH; + 2H; 

Muối tan nhiều trong nước (gần 50%) và trong rượu (3%). 
Muối bên khi bảo quần ở trạng thái khô. Là chất khử mạnh. 
Khử muối Au, Ag, Phân tích, Hg, As đến kim loại với chất oxy 
hóa mạnh sẽ nổ. Một số kim loại (Ni, Pd) làm cho dung dịch 
hypophotphit phân hủy nhanh và thoát ra H;. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 200-41, thành phẩm ¿Èk.pf phải chứa ít nhất 
98,0%, còn thành phẩm £.# ít nhất 95,0%. Phải kiểm tra asen 
trong cả hai dạng thành phẩm và phải thử phản ứng dung dịch 
nước 5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaH;PO:. HạO là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.k. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Photphit (Na;HPO;,5 HạO) 0,5 1, 
Canxi (Ca) 0,02 01 
Sunfat (SƠ/,) 0,02 0j1 


Phát làm trong tủ hút mạnh uà chuẩn bị sẵn sàng phương 
tiền cứu hỏa! 
3Ca(OH); + 8P + 6HạO = 3Ca(H;PO;); = 2PH; 
Ca(H¿PO¿)¿ + NazCoa = 2NaHzPO; + CaCO; 
1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿#, đầu tiên người ta 
điều chế canxi hypophotphit như sau: 


Hình 35. Sơ đồ diều chế canxi hypophotphit 


1. 0ø khuấy bầu thủy ngân: 2. Ống sinh hàn quả hầu; 
3. Ống dẫn khí: 4. Hình rửa. 
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Cho vào bình cầu ba cổ làm bằng thủy tinh molipden, dung tích 
1,BÏ, có lắp que khuấy có bầu thủy ngân 1, ống sinh hàn ngược 2 và 
ống dẫn khí 3 (h.3ð), 320m nước vôi vừa tôi (điều chế từ 80g Cau 
tốt và rây bằng rây có 100 lỗ trong lem” ), 20g photpho vàng (đễ 
cháy! và 2Bml dicloroctan C;H,Cl. Ống thoát khí của ống si:.n 
hàn nối với bình rửa để không 4 và từ bình này lại nối với ống 
nhúng 300m dung dịch CuSO¿ 10% để hấp thụ PHạ. 

Đun nóng bình trên nổi cách thủy (ống ba khóa kín). Kbi 
nhiệt độ hỗn hợp đạt được 40—50° thì mở máy khuấy và tăng 

nhiều trên nồi cách thủy cho đến khi dicloroetan bắt đầu ngưng 
tụ và chảy xuống trong ống sinh hàn. Tiếp tục dun nóng 5-6 giờ, 
đồng thời điều chỉnh ngọn lửa thế nào cho dicloroetan lỏ:. 
không tràn đầy trong các bầu ống sinh hàn (gần 85°). Phải làm 
việc liên tục, không nên nghỉ nửa chừng vì trong máy có chứa 
khí tự bốc cháy là PHạ. 

Để nguội bình câu và cho Coạ đi qua ống 3 để kết tủa Ca(OH); 
thừa dưới dạng CaCO;. Phản ứng kết tủa được coi là kết thúc 
khi nào pH dung dịch giảm xuống còn 7,5-8,0 (mẫu dung dịch 
thử không cho màu hồng hay đỏ khi thêm phenolphtalein vào). 

Lọc hỗn hợp trong tủ hút, rửa kết tủa vài lần với nước” 
Nước rửa đem cô cho đến khi còn nửa thể tích rồi nhập với dung. 
dịch chính và thêm từng lượng nhỏ dung dịch Na;CO; 20% (70-— 
80m) cho đến khi có phản ứng kiềm yếu với phenolphtalein. 

Lọc hút để tách dung dịch khôi kết tủa của CaCO:, rửa kết tủa với 
20m nước, cô nước lọc (gần 800zn?) trên nôi cách thủy cho đến khi 
thể tích còn lại 120-1300, lọc qua giấy lọc gấp, lại cho bay hơi cho 
đến khi nó đặc như bột nhão, lọc hút tinh thể. Cho chén đụng muối 
đang còn ẩm vào tủ sấy và sấy khô ở 80-95°, cho đến khi thu được 
chất bột trắng không dính vào chày khi cho vào chày nghiền. Thu 
được khoảng 25g (55%). Thành phẩm chứa gần 96% NaH;PQ,.H;O 
còn lại là NaaHPO;.5HạO và muối khác. 


' Kết tủa có thể chứa một lượng photpho vàng nên dễ thấy. Cần phải chôn 
kết tửa dưới đất. 


HH0 đD RE 


2. Có thể điêu chế NaH;PO; đơn giản hơn nhiều tt canxi 
hypophotphit. 

Thêm Na;CO;.10H;O tỉnh thể vào huyển phù Ca(H;PO,); 
(1:1) cho đến khi có phản ứng kiểm yếu với phenolphtalein. Lọc 
hỗn hợp, rửa kết tủa, rồi đem cô nước lọc đến t.l riêng 1,43—1,45 
ở 85-90°. Làm lạnh đến 18), lọc hút tính thể, còn nước cái thì 
tiếp tục cô lại và kết tinh. 


NATRI IODA 


Natrium Jjodatum Sodiuwm todide Notrium jodid 
NaI.2H;O TLPT 185,93 
Tính chất 


Nal.2H2O là những tỉnh thể lăng trụ đơn tà. T1 riêng 2,45. 
Lên hoa khi để ngoài không khí khô. Ở nhiệt độ thường, từ 
dung dịch Nai kết tỉnh ra dihydrat, trên 40° tách ra tinh thể lập 
phương Nai khan có t.Ì riêng 3,7. T' chảy của muối khan 661,4°. 
T sôi 1300”. Muối khan hút ẩm và dân phân hủy, cho iot. Cần 
phải bảo vệ muối khan khỏi tác dụng của ánh sáng. 

Hòa tan nhiều trong nước, dung dịch bão hòa sôi ở 1419, Cũng 
tan cả trong rượu (25% ở 20), 


Bảng 263 - Độ ứan NaÏ trong nước 


Bảng 264 — Tỷ trọng cóc dung dịch nước Nai 


[NIST d7 [Nns]| # |JNnx|[ mm] 


1 1,0060 16 1,1566 30 1,2907 
2 1,0138 18 1,1564 35 1,3556 
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1,0298 
1,0463 
1,0633 


1,0807 
- 1,0988 


1,1174 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKT 38-52, thành phẩm ¿.È.p.£ và (.È 
nhất 99% NaL2H;O.:' 
Lượng tạp chất tối đa cho phép tong các hạng 
NaL.2H;O là (%): 


Tạp chất t.b.p.t 
Chất không tan trong nước 0,005 
Kiểm (qui ra Na;CO;) 0,02 
Sunfat (SO¿) 0,005 
Nitơ tổng cộng (qui ra Ñ) 0,001 
Bari (Ba) 0,002 
Canxi (Ca) ._— 0,009 
Magiê (Mg) 0,001 
Km loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,0005 
Sắt (Fe) 0,0005 
lodat (I1Oa) 0,005 
Clorua (Cl) 0,05 


Điều chế 
6NaOH + 8l; = 5Nal + NalO; + 3H;O 


phải chứa ít 
thành phẩm 


t.b. 
0,01 
0,05 
0,01 
0,002 
0,004 
0,005 
0,005 
0,001 
0,001 
0,01 
0/1 


Naï1Q; + 3Fe + 3H; O = Nai + 3Fe(OH); 


Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.f người ta 


làm như sau: 


vừa khuấy vừa thêm từ từ 150-170g iot vào 150g dung dịch 


NaOH (.k, t.Ì riêng 1,4) nóng (70-802) cho đến khi 


có phản ứng 


kiểm yếu với phenolphtalein. Trong thời gian phản ứng, nhiệt 
đệ không quá 90°. Cuối cùng phản ứng dung dịch hóa nâu, nhưng 


lọt rắn không được thừa. 


Hfdlfeulo: lesấbig 


>#m lạnh an; dịca đến 10~20°, tách nó khỏi kết tủa Na1O¿;°” 
4 loãng dung địch với lượng nước có thể tích bằng thể tích 
+ung dịch và nhúng ngập vào dung địch những vỏ bào sắt. Sau 
đó thêm l; cho đến khi dung dịch có phần ứng axit (~10ø) và 
đun sôi 30-40pb để khử hết IO;' thành IF. Kiểm tra khử hoàn 
toàn bằng cách thêm từ một hai giọt H;SO, vào mẫu thử dung 
dịch: phải không có màu nâu xuất hiện. 

Trường hợp dung dịch có chứa tạp chất SO¿” thì thêm một 
vài gọt dung dịch Bal; cho đến khi kết tủa hoàn toàn BaSOa và 
sau đó thêm NaOH cho đến co phản ứng kiểm yếu với 
phenolphtalein. Đun dung dịch đến sôi, để yên trong 6-8 giờ (để 
xết tủa tạp chất kim loại nặng cần thêm 2-3m/ nước dihydro 
sunfùa vừa điều chế), lọc, cô đến tạo thành váng tỉnh thể và để 
nguội, thỉnh thoảng khuấy. Lọc hút tình thể và sấy khô ở 70— 
90°. Thu được 150-—170g. 


NATRI METAASENIT 


Notrium drsenicosum Sodiuưm arsentfe Natrium arsenit 
NaÁsO; TLPT 129,91 


Tính chất 

NaAsO; là những tỉnh thể nhỏ, t.l riêng 2,6Bg/cmỞ, ít tan trong 
nước (0,66% ở 20°), không tan trong rượu etylic. 

Điều chế 

Thị nghiệm cần được tiến hành trong tủ hút. 

Để điều chế thành phẩm người ta hòa tan anhydrit asenơ 


trong dung dịch nước amoniac, rồi dùng natri hydroxyt để phân 
hủy muối amoni vừa thu được: 


'? NalOs có thể dễ dàng tỉnh chế bằng cách kết tinh trong nước. 100g muối 
hoà tan trong 350ml nước nóng, lọc dung dịch, cho bay hơi đến khi tạo 
thành váng và làm lạnh đến 10 — 15°. Lọc hút muối, rửa bằng nước cho 
đến loại hết IF và sấy khô ở 120 — 1302, 
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3552: + 6NHẠOH = 2(NH¿)aAsO; + 3†LO 
(NH¿);AsO; + NaOH = NaAs©; + 2NH;† + 2HO 

Khuấy mạnh và cho từng lượng nhỏ cho đến hết 100g As;O; 
Œ.È) vào 280m NHẠOH (¿.È, t.1 riêng 0,91), Đun nóng hỗn hợp, 
kết tủa bông sẽ lắng xuống [có thể là (NH¿)¿AsO;]. Giữ yên hỗn 
hợp cùng với kết tủa một giờ, sau đó vừa lắc vừa rót từ từ vào đó 
một dung dịch chứa 125g NaOH (¿.k) trong 200mm nước, khi đó 
kết tủa sẽ đần dần bị hòa tan. 

Lọc dung dịch, rồi cô nước lọc trong chân không trên nồi cách 
thủy ơ 80” cho đến khi đặc như sirô (bay hơi hết khoảng 300mi 
nước). Chuyển chất lỏng ở dạng sirô này vào bát sứ, đặt bát 
trong bình hút ẩm trên H;ạSO¿ đậm đặc, rồi để yên một ngày 
đêm ở nhiệt độ dưới 0° Lọc hút các tỉnh thể nhỏ lắng xuống 
trên phễu lọc Busne, rửa bằng 40n rượu etylic, rồi sấy khô 
trong bình hút ẩm trên HạSO; đậm đặc. Chuyển thành phẩm 
vào bình màu sẫm có nút nhám. 

Hiệu suất 42g (60—65%). Thành phẩm thu được thường ứng với 
thuốc thử hạng ¿.È. 


NATRI METANIOBAT 
Noatrtum niobicuưm Sodtưmu níobdte — Ngatriuim metganiobot 
(meta) (meta) 
NaNbOs TLPT 397,75 


Tính chất 

NaNbO; là chất bột trắng. T.1 riêng 5,322-5,332g/cm”. T 
chảy 1280- 1320”. 

Điều chế 

Có thể điều chế muối metaniobat của các kim loại kiểm bằng 
thiêu kết các muối cacbonat trong ứng với niobi pentaoxyt trong 
chân không, ví dụ: 

NasCoa + NbaOs = 2NaNbO;a + CO;† 
Nghiên cẩn thận hỗn hợp gồm 5,3g Na;CO; (.k.p.£), 13,3g 
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oxyt Nb;O; càng chứa ít tạp chất Ta, Ti, Fe càng tốt, rối rây qua 
một chiếc dây mịn. Cho hỗn hợp thu được vào chén bằng sứ hoặc 
bằng caborundum, đặt chén vào lò nung điện chân không, rồi 
đốt cháy ba giờ ở 800 + 10” với áp suất dư 0,5—1,Bmmilg. Để tạo 
chân không có thể sử dụng máy bơm, đo chân không bằng áp 
kế, có thể đo nhiệt độ trong lò nung nhờ cặp nhiệt điện thế kế. 
Sau khi đốt nóng, làm nguội lò trong chân không, lấy thành 
phẩm ra rồi đem nghiền thành bột. 
Hiệu suất ~16,4ø (hầu như 100%). 


NATRI METAPHOTPHAT 
Notrtum phosphoricum Sodium _ Natrium 
(metg) metaphosphate metaphospha£ 
NaPO; TLPT 101,966 
(NaPQ;); TLUPT 611,796 


Tính chất 
(NaPO¿)a¿ là chất bột trắng có t.Ì riêng 2,48, tan trong nước, 
dung dịch có nước phản ứng axit yếu. T chảy 610°. 


keihcệ 265 - Tỷ trọng các dung dịch nước NaPO; 


1,0064 
1,0145 
1,0394 

Metaphotphat có khuynh hướng trùng hợp hóa, tùy thuộc vào 
nhiệt độ điều chế mà các cao phân tử khác nhau được tạo thành. 


Quá trình tạo thành các metaphotphat có thể biểu diễn bằng sơ 
đồ sau; 


[NaNH,HPO, ]  NaH,PO, —##——› Na(PO,), 


—#— »(NaPO,), -› (NaPO,), —#—›(NaPO,), 
Công thức cấu tạo của hexanmetaphotpho như sau: 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 783-52, thành phẩm ¿.& phải chứa ít 
nhất 95% NaPOa. 

Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong NaPO; ¿.È là (%): 


Orthophotphat và pyrophotphat (qui ra NaH;PO¿) 0,2 
Clorua (Cl) 0,01 
Sunfat (SO¿) 0,02 
Sắt (Fe) 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,005 
Điều chế 

1. 6NaNH„HPO¿ = (NaPO;)s + 6NH; + 6H;O 


Cho 86g NaNHu„HPO¿. 4H¿O (.}È) vào chén dung tích 100m, 
cần thận đun nóng đến 110° và giữ hai giờ để khan hóa hoàn 
toàn. Sau đó đưa chén vào lò được đun nóng đến 700-750°, giữ ở 
nhiệt độ này bốn giờ, rồi đổ muối nóng chảy vào bát platin làm 
lạnh bên ngoài bằng nước. Sau khi muối hóa rắn, tách nó ra 
khỏi thành bát. 

Thu được 40g (95%). : 

2. Nung NaNH„HPO,.4H;O trong vòng 10-15ph ở 620”, sau 
đó làm nguội nhanh. Thuốc được hexametaphotphat (NaPQ)s. 


NATRI METAVANADAT 
Natrium 0uanadicum Sodium Nogtrium 
(meta) metaquanodote — metaquanadof 
NaVOa .2H;O TLPT 159,97 
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Tính chất - 


NaVO; .2H;O là chất bột tính thể trắng hay vàng nhạt, tan 
nhiều trong nước, hầu như không tan trong rượu. T chảy của 
muối khan 562”, t.Ì riêng 2,79. 


Bảng 266 — Độ tan NaVO¿ trong nước 
tC NaVO; % 

25 
40 


NaVO; % 
1 
2 
4 
6 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT 4-04-48, thành phẩm ¿£.k.p.£ phải chứa ít nhất 
76,5% NaVOs (tính muối khan), còn thành phẩm ¿.k.b.h ít nhất 
75,8%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các › hạng thành Ph»hh 
NaVOa .2H;:O khác nhau là (%): 


Tạp chất - t.b.p.t t.b. 

Hao hụt trọng lượng khi nung 23,0 23,0 

Chất không tan trong nước 0,2 0,4 

Clorua (CÙ 0,01 0,1 

Axit silic (SiOz) 0,1 0,3 

Axit cacbonat (CO;) 0,4 không tiêu chuẩn hóa 
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Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ người ta làm như sau: 

Vừa khuấy vừa thêm từng lượng một, 250g NH„VO¿ (¿.&) vào 
dung dịch 120g Na;CO; (.b.p.) trong lỉ nước. ĐÐun sôi 2—2,5 giờ 
để đuổi hết NHạ (thêm NaOH vào mẫu thử chất lỏng và đun sôi, 
không ngửi thấy có mùi NHạ thoát ra). 

Phải thêm nước để bù vào lượng bị bốc hơi để giữ cho t.] 
riêng của dung dịch là 1,25—1,28 (ở 50-60”). Lọc dung dịch nóng, 
cho bay hơi trên nồi cách thủy ở 70—802 cho đến t.] riêng 1,35-— 
1,38 (ở 50-70”) và để nguội đến 20-—25°. 

Lọc hút tỉnh thể natri metavanadat tách ra, rửa từ ba đến bốn 
lần với nước lạnh (mỗi lần 50mm) và hai lần với rượu (mỗi lần 40 
50m). Làm khô thành phẩm ở 40—50° để tẩy hết mùi rượu. 

Thuốc được 210g (80%). 


INATRI NITRAT 


Natfrium nitricum Sodium n¡itrdte Natriim n†rai 
Chủ saÌpetre NatronsdÌpeter 
Chilisaipeter 
NaNQOa TUPT 84,999 


Tính chất 

NaNO; là những tính thể tứ diện không màu thuộc hệ sáu 
góc, t.] riêng 2,25, chảy rữa ngoài không khí ẩm. T chảy 308°, 
nếu tiếp tục đun nóng, đầu tiên oxy thoát ra và tạo thành tan 
nhiều trong nước, nhưng khó tan trong rượu. 


Bảng 268 — Độ fan — cán lo nước 
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Bảng 269 — Tỷ đrọng các dung dịch nước NaNO; 


HuNG.Z| độ |[XiO.S| dị |MNOS] đP— 


1,0967 
1/1118 
1/1272 
1/1429 
1/1589 
1,1752 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 4168-48, thành phẩm &han của tất cả các hạng 
thành phẩm phải chứa ít nhất 99,8% NaNOa. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaNQ;s khác nhau là (%): 


Tựp chất tkhh tkhpt tk 
Chất không tan trong nước 0,004 09,005 0,01 
Clorua (C]) 0,0005 0,002 0,005 
Clorat và peclorat (C1) (PO¿) 0001 0,003 0,006 
Sunfat (SOa¿) — 9005 0,01 0,02 
Kim loại nặng nhóm H5 (quira Pb) 0/0003 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,0001 0,0005 0,001 
Canxi và magiê (CaO + Mg;P;O;) 0,005 0,01 0,02 
Photphat (POu) 0,0005 0,001 0,001 
Nitrt Œ@NO¿) 0,0001 0/0005 0,001 
lodat (1Os) 0,0005 0,002 0,004 
Kali (K) 0,005 không xác định 
Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ người ta đi từ sản 
phẩm kỹ thuật và làm như sau: 


644 
http://tieulun.hopto.org 


Cho vào bát sứ lkg NaNO; kỹ thuật (có chứa đến 0,ã% ClÌ”, và 
đổ vào 200-300mn! nước thế nào cho nước ngập đầy tinh thể. 
Trộn hỗn hợp 3-4 giờ, ép tỉnh thể vừa rửa với nước từ hai đến 
ba lần, tất cả 30m. Thu được gần 800g NaNO; tinh khiết chứa 
đến 0,01% CI'. 

Tập trung nước rửa và nước cái để lại xử lý sản phẩm như 
trên đã làm. Nếu sử dụng lại nước cái (từ sáu đến bảy lần cho 
đến khi nào độ chứa CI' đạt 25g//àm) thì hiệu suất NaNO; tỉnh 
khiết hóa dần dẫn tăng lên 100%. 

Phân tích hàm lượng nitrit trong NaNO; đã tính chế (bằng 
nước thử Grixơ). Hòa tan 500--600g thành phẩm đã tính chế trong 
400-430mi nước rồi đun nóng (t.] riêng của dung dịch ~ 1,46). 
Trong trường hợp lượng nitrit lớn hơn 0,0005% thì phân hủy nó 
bằng cách đun sôi 2 giờ với lượng NH¿NO; tính toán trước, khi đó 
xảy ra phản ứng sau: 

NaNO; + NHạNO; _> NaNO; + Na + 2H:2O 

Sau đó thì lọc dung dịch, để nguội nước lọc đến nhiệt độ 
phòng, lọc hút tình thể vừa hút ra và rửa từ hai đến ba lần với 
nước, mỗi lần 30m!. Thu được khoảng 350g. 

Nước cái và nước rửa lại được dùng để hòa tan NaNOs vừa tinh 
chế (10-12 lần), sau đó dùng để xứ lý sản phẩm kỹ thuật. Như vậy, 
đi nhiên hiệu suất thành phẩm hạng /.È.p.£ sẽ tăng lên. 

2. Có thể tinh chế NaNO; (cũng như các muối natri khác) để 
tách các tạp chất Ca”, Ba”', Cu”', Pb”* bằng cách trao đổi ion trên 
than đã được oxy hóa (xem mục điều chế “Kqii clorua”, điểm 2). 


NATRI NITRIT 


Natrttran nitrosum Sodiưin nitưữửe NAtrium niữủ 
NaNO; TLPT 68,999 
Tính chất 


NaNO;¿ là những tỉnh thể hình thoi nhỏ, không màu hay vàng 
nhạt có t.] riêng 2,17 hoặc là một khối tinh thể sáng. T chảy 271. 
Tan nhiều trong nước, nhưng rất ít tan trong rượu nguyên chất. 
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Dưng dịch nước có phản ứng kiểm và hấp thụ oxy từ không 
khí để dân dân chuyển thành NaNO;. Muối khô bên ngoài 
không khí. 


Bảng 270 — Độ tan NaNO; trong nước 


NaNO; % 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4197-48, thành phẩm z£.&.h.h và £.k.p.t phải chứa 
ít nhất 98% NaNO:. 


Bảng 271 — 7ÿ trọng các dung dịch nước NaNO; 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaNGQ; khác nhau là (%): 
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Tạp chất — tkhh thpt tb 


Chất không tan trong nước 0002 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 9,005 0,02 0,04 
Sunfat (SO/) 0,005 0,015 0,03 
Kim loại nặng nhóm H;S (quiraPb) 0,0002  0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0/0002 0/0004 0,001 
Kali (K) 0,000 0,005 0,01 


Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿£.È, người ta nấu chảy 
trong bát sứ 50g NaNO; với 60g chì kim loại; khi nguội chiết 
hỗn hợp bằng lượng nước nóng càng ít càng tốt và hòa tan kết 
tủa của chì oxyt bằng cách cho COs lội qua. Làm nguội, lọc hút 
Na;CO; NaNOQ¿ vừa tách ra, và sau khi cho bay hơi nước lọc đến 
khô thì đun sôi bã với 200-250 rượu trong nước lọc. Khi đó 
NaNO; còn lại dưới dạng chất bột trắng. Thu được 30~35g. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.‡, người ta hòa tan 
100g NaNO; kỹ thuật trong 100m nước ở 70-80”. Thêm 1-2g 
NaOH tỉnh khiết để kết tủa sắt và lọc. Nước lọc cho bay hơi đến 
t.] riêng 1,45, rồi lọc và để nguội đến nhiệt độ phòng. Lọc hút 
tỉnh thể NaNO; vừa tách ra, rửa với một ít nước lạnh và cho vào 
lọ có nút nhám. ĐÐem cô và kết tỉnh nước cái sẽ thu thêm lượng 
NaNO; đáng kể. Kết tính lại sẽ thu được thành phẩm có độ tỉnh 
khiết mong muốn. Thu được 75g (75%). 

8. Có thể điêu chế NaNO; với hàm lượng phần trăm cao bằng 
cách cho nitri hydroxyt tác dụng với etyÌnitrit: 

NaOH + C;H„ONO ¬ NaNO; + C;H;OH 

Thêm etylnitrit vào dung dịch rượu của NaOH, rồi để yên hỗn 
hợp hai ngày đêm. Sau đó chuyển dung dịch sang bình cầu, rồi 
chưng cất trong chân không để đuổi các chất bay hơi. Lọc phần 
còn lại (NaNO; với hiệu suất 91-96%), rồi kết tinh lại từ nước. 

Thành phẩm thu được chứa 95,5—99,8% NaNO;. 
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NATRI NITROPR(SIS 


Natrium Sodium Nitroprusstdnatruùưn 
TLTODFSSECUP nitroprussiate — Nitroferridcyanndtrium 
Na;Fe(CN);. NO. 2H;O TLPT 297,97 
Tính chất 


Na;Fe(CN)s. NO. 2H;O là những tỉnh thể hình thoi màu đỏ 
lựu. t.] riêng 1,71. Ngay ở 100° cũng không mất nước kết tình. Ở 
400° phân hủy cho ra NO và (CN )¿ tan trong nước (28,5%), 
fhông tan trong rượu tuyệt đối. Dung dịch nước bị phân hủy khá 
nhanh ngay trong ánh sáng phân tán. Trong dung dịch kiểm, nó 
là chất khử mạnh. Natri nitroprusit rất độc. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4218-48, thành phẩm tất cả các hạng phải chứa 
ít nhất 97,5% Na;zFe(CN);. NO. 2H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NazEe(CN)s. NO. 2HaO là (#): 


Tạp chất t.b.p.£ t.k. 
Chất không tan trong nước 0,005 _ 0,01 
Sunfat (3O¿) 0,01 0,03 
Clorua (Cl) _. 0,01 0,08 
Điều chế 


Khi điều chế thành phẩm, phải làm trong tủ hút mạnh, oì các 
khí thoát ra khi phản ứng (xyanogen, các nitơ o+xyt) rất độc. 

Thành phẩm hạng ¿.È.p.£ điêu chế như sau: 

2K,Fe(CN)a + 4NaNO; + 4HzSo,= 
= 2K;Fe(CN)NO + 2NO + (CN); + 2NazSO, + 2K;SO, + 4H:O 

K;Fe(CN);NO + CuSO, = CuFe(CN);NO + K;SO, 

CuFe(CN)¿NO + 2NaHCO; = 
= NazFe(CN)NO + CuCOs + CO; + HạO 
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Vừa khuấy vừa hòa tan bằng cách đun nóng 120g k„Fe(CN)s. 
3H:O trong 240m! nước ở trong bình cầu rộng cổ, rồi cho vào 
đấy 78g NaNGO¿. 


Đặt bình cầu trên nổi cách thủy, đậy nút và cắm nhiệt kế, phễu 
nhỏ giọt và ống thủy tỉnh rộng để dẫn khí thoát ra tủ hút. Đun 
nóng đến 85° và bắt đầu nhỏ hết sức chậm từ phễu nhỏ giọt chứa 
68g H;5O, (t.Ì riêng 1,84) trong 240m nước. Cần điều chỉnh tốc độ 
nhỏ giọt thế nào để cho nhiệt độ không tăng quá 85—90°. 


Khi đã dùng hết tất cả axit, người ta nhỏ thêm 30m dung 
dịch axit đó nữa và đun nóng chất lỏng đến 100” trong vòng 1-2 
giờ. Sau đó thử xem dung dịch có K„Fe(CN)s và K;Fe(CN›s hay 
không. Muốn thế, pha loãng 0,6m! dưng dịch với 2,5m nước và 
trộn với vài giọt FeSO,: dung dịch phải không có màu chàm; 
trong trường hợp ngược lại, người ta thêm 2—-3g NaNO; và lại 
đun nóng. Phản ứng khác; mẫu chất lỏng khi thêm CuSO, vào 
phải kết tủa màu lục tươi chứ không phải kết tủa nâu. Lọc chất 
lỏng vào bát sứ và vừa khuấy vừa thêm dung dịch nóng đến 80° 
chứa 73g CuSO¿.5H:O trong 150m nước. 


Kết tủa đồng nitroprusit tách ra có màu lục tươi; để lắng kết 
tủa, gạn bỏ chất lỏng và rửa gạn kết tủa với chất ấm (25—30°) 
cho đến khi không còn ion SO¿Ÿ” trong nước rửa (thêm BaCl; 
không làm đục). Phân hủy kết tủa đã rửa bằng dung dịch đặc 
chứa 40g NaHCO;, lọc và rửa kết tủa CuCO; trên giấy lọc với 
nước. Nước lọc chứa natri nitroprisis, cùng với nước rửa được axit 
hóa bằng 6-8m! ChạCOOH và đem cô đến còn một nửa thể tích. 
Người ta kết tủa hoàn toàn tạp chất SO,” trong dung dịch thu 
được bằng cách thêm 1,5-2g bari axetat Ba(CH;COO);. lọc dung 
dịch, cô trên nồi cách thủy cho đến xuất hiện váng tỉnh thể dày 
và để nguội. Kết tỉnh lại sản phẩm vừa tách ra bằng nước nóng 
và sấy khô ở nhiệt độ không quá 40°. 
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NATRI ORTHOPHOTPHAT 


Noairtium Sodium phosphate Noatrtum phosphat 
phosphoricum normal dreibasisch Natrium 
tribastcumn orthophosphat tertiar 
Na;PO,. 12H;O TLPT 380,140 
Tính chất 


NagPO,.12H;O là những tình thể không màu, có t.Ì riêng 
1,63, lên hoa khi để ngoài không khí khô. Ở 73,4° nóng chảy 
trong nước kết tỉnh, ngay dưới 200° đã bị mất nước hoàn toàn. 
Trong dung dịch nước muối hầu như phân ly hoàn toàn thành 
Na;PO và NaOH và có phản ứng kiểm mạnh. T.] riêng muối 
khan là 2,54. 


Bảng 272 - Độ tan Na¿yPO, trong nước 


NasPO, % _ NaaPO, % 


-C NaaPO,% _ 
0 50 30,1 | 
10 60 35,5 
15 70 40,8 ị 
20 80 44,8 
30 | 90 48,7 
40 51,9 ị 


Bảng 273 — Tỷ trọng các dung dịch nước NoagPO¿, 


1,0087 6 
1,0194 7 
1,0299 8 
1,0405 g- 
1,0515 10 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKT BHC 1963-49, thành phẩm thuốc thử phải chứa 
ít nhất 95% Na¿PO,. 12H;O. 


1,0624 
1,0737 
1,0850 
1,0962 
1,1083 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong NazPO,. 12H;O là (%): 


Chất không tan trong nước 0,01 
Clorua (C]) 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,05 
Sắt (Fe) 0,002 
Kim loại nặng nhóm H8 (qui ra Pb) 0,002 
Kiểm tự do (NaOH) 25 
Na;HPO, 1,5 


Điều chế 
Na;HPO¿ + NaOH = Na;PO + HO - 

Muốn điều chế thuốc thử tình khiết, người ta thêm 9,8g 
NaOH (¿.È) vào dung dịch nóng chứa 90g Na;HPO¿. 12H;O (¿.k) 
trong 70m nước. Lọc, cô nước lọc đến t.] riêng 1,34 và vừa để 
nguội vừa khuấy. Lọc hút tỉnh thể và kết tỉnh lại trong nước. 

Thu được 60g (63%). 


NATRI ORTHOVAINADAT 


Natrtuttm 0uanadatưm Sodium uanaddte Ngirtum 0angddt 
(ortho) (ortho) 
NasVO,. 12H;O TLPT 400,12 
Tính chất 
NazVO¿. 12H;O là những tinh thể hình kim không màu. Dễ 
tan trong nước, không tan trong rượu. T' chảy 866”. Dung dịc5 
cho phản ứng kiểm và bị thủy phân; dân dân natri orthovanadat 
biến dần thành pyrovanadat. 
2Na;VOa + HạO = Na„VạO; + 2NaOH 
Khi đun sôi tạo thành matavanadat 
NaasVO¿ + HạO = NaVOs + 2NaOH 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Do những điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, thành phẩm 
tp phải chứa ít nhất 45,5% NasVO¿ khan. Hao hụt trọng 
lượng khi nung phải không quá 54%. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Na;VO,. 12H,O hạng 
£.È.p.ứ là (%): 


Chất không tan trong nước 0,02 
Axit silic (S1O;) 0,04 
Clorua (Cl) 0,02 
Axit cacbonic (CO;) 1,0 


Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.£ người ta làm như sau: 

Đầu tiên, pha dung dịch NaVO; từ 24g Na;CO; và 50g 
NH/VQ¿ (xem ở trên). 

Sau khi lọc, thêm 65m dung dịch NaOH (.k.p.fÐ) có t.Ì riêng 
1,52-1,53. kết tủa natri orthovanadat dân dần tách ra. Để yên 25- 
30ph, lọc hút, rửa từ ba đến bốn lần dung dịch NazVO, bão hòa, sau 
dó từ hai đến ba lần bằng rượu, mỗi lần 10mm. Thành phẩm sấy 
khô 40-50” cho đến khi mùi rượu biến mất. Thu được 120g. 


NATRI OXALAT 
Natrtium oxalicum Sodium oxalate Natrium oxalat 
NaazCzO¿ TLPT 134014 


Tính chất 


Na;CzO, là chất bột tỉnh thể trắng, ít tan trong nước và không 
tan trong rượu. Khi nung đỏ, bị phân hủy thành NÑa;G©O; và CO. 


Bảng 274 ~ Độ fan Na;C;O, trong nước 


25 
80 


3,47 ~ 
5,54 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 5839-51, thành phẩm ứ.È.p./ phải chứa ít nhất 
99,8% Na;C¿Ox còn thành phẩm ¿£.È ít nhất 99,6%. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;Cs¿Ox khác là (%): 


Tạp chất t.k.p.£ t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (Cl) | 0,002 0,005 
Sunfat (SO,) 0,004 0,008 
Sắt (Fe) 0,0002 0,0005 
Em loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 0,002 
Kali (K) 0,006 0,01 
Nước hút ẩm ' 0,01 0,02 
Độ axit (H;C;O,) 0,01 0,025 
Độ kiềm (CO¿) 0,02 0,05 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,001 0.002 


Ngoài ra, thành phẩm phải thử với axit sunfuric. 

Cân lø thành phẩm với độ chính xác 0,01g, cho vào bình 
hình nón, thêm 10zn axit sunfuric (TCQG 4204-48) và đưn nóng 
bắt đầu thoát ra hơi axit sunfuric. Thành phẩm được xem là phù 
hợp tiêu chuẩn, nếu màu dung địch thứ so với màu của 10m axit 
sunfuric đun nóng đến cùng nhiệt độ đó chỉ là màu nâu rất nhạt. 


Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm /.k.h.h người ta làm như sàu: vừa 
khuấy vừa thêm từng giọt dung dịch 82g NaOH (¿.È) trong 200m/ 
nước vào dung dịch đun nóng đến 70-80” chứa 125g axit oxalic 
H;C;Oa. 2H;O (/.k) trong 80mm nước cho đến có phản ứng kiểm 
mạnh với phenolphtalein. Tách ngay dung dịch khỏi thể 
Na;C;O¿ mà không để cho nhiệt độ hạ xuống dưới 70-80° (nếu 
làm khác đi thì thành phẩm tan vào nước và trở thành đục). 
Nhanh chóng lọc hút muối, muốn rửa 100! nước và kiểm tra 
phản ứng dung dịch nước (mẫu thử hòa tan trong nước không 
cho màu hồng với phenolphtalein). Sau đó rửa muối với 20m 
rượu tỉnh khiết, lọc hút mạnh và sấy khô trong bát bạc ở 150- 
200”, thỉnh thoảng dùng thìa bạc để trộn. Muối thu được không 
kết dình vào nhau, giống như cát. Thuốc được 100g (75%). 
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NATRI PARAPEFIODAT 


Notrium perJodicum Sodium periodic Notrtum perJodat 
acidttladtum œcid Sữơures 
Na;HạIO; TLPT 249,92 

Tính chất 

NaaHaIO; là các tỉnh thể không màu, tan ít trong nước (0,15% - 
ở 25°). Ở 200° nó bị phân hủy, cho oxy thoát ra. 

Điều chế 

Có thể điều chế natri parapeiodat bằng cách dùng brom oxy 
hóa natri iodua trong môi trường kiềm: 

Nai + 4Br¿ + 10NaOH = Na¿H;IO¿ + 8NaBr + 2H;O 

Hòa tan 25g Nai và 132g NaOH vào 1 nước ở trong cốc dung 
tích 2Ÿ. Đun nóng dung dịch đến 80”, rồi rót từ từ (rong tủ hú) 
407m brom từ một phẫu nhỏ giọt có đầu cuống nhúng trong chất 
lỏng. Brom được nhỏ vào với tốc độ 2zni trong Ipb. Cân giữ chính 
xác nhiệt độ của hỗn hợp phản ứng ở 80°. Sau 25-40ph đột nhiên 
lắng xuống một lượng lớn muối ở dạng kết tủa tinh thể. 

Lọc hút các tính thể Na;H;lOs; trên phễu lọc Busne, rồi rửa 
bến lân bằng nước cất, mỗi lần 20-25mi. Tiến hành rứa như 
sau: rửa trôi các tỉnh thể vào phễu bằng nước, để yên l5ph rôi 
sau đó mới bắt đầu hút. Phơi khô các tỉnh thể đã rửa trong 
không khí. 

Hiệu suất 42—45g (93-98%). 

NATRI PEBORAT 


Nagtrium perboricum  Sodium perbordte Natrium perbordf 
NaBO;. H;O;.3H;O 

NaBO; . 4H:O TLPT 15,818 

Tính chất 


NaBO; .4H¿O là những tính thể không màu, khó tan trong 
nước. Thành phẩm khô có thể bảo quản mãi mãi. Dung dịch 
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nước để lâu sẽ tách ra oxy. Khi đun sôi dung địch, oxy thoát ra rất 
mạnh. Khi đun nóng đến 70° thành phẩm tạo thành monohydrat 
NaBO;.H;O-là khối rắn trắng giống như sứ, hút ẩm. 


Bảng 275 - Độ tan NaBO; trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT BHC 3241-52, thành phẩm ¿£k phải chứa ít 
nhất 99% NaBOs.4H;O. 

Bị chú: Các kết quả xác định hàm lượng phần trăm NaBOs 
theo kiểm (Na) và theo axit boric phải không được chênh lệch 
quá 1%. 

Thành phẩm phải chứa 10,1-10,4% oxy hoạt tính. Mất khi 
núng nóng đỏ phải là 54,5—57,5%> 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng NaBOs.4H;O 
tỉnh khiết là (%): 


Chất không tan trong nước : 0,02 
Sunfat (SO,) . 0,005 
Clorua (C}) 0,005 
Sắt (Fe) 0,005 
Eim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,001 
Điều chế 


1. Na;B,O; + 4HaO©; + 2NaOH = 4NaBO; + 5H;ạO 

Hòa tan 20g natri tetraborat và 4ø NaOH trong lượng nước 
nhỏ và thêm vào 120m HạO; 3%. 

Sau thời gian làm lạnh, tỉnh thể peborat nhỏ ly ti khó: tan 
kết tủa xuống. Lọc chúng, rồi rửa đầu tiên với nước lạnh, sau đó 
với rượu và ête. 

Thu được 15g. 
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2. HạBQO¿ + NazO; = NaBQO; + NaOH + H;O 

Cho từng lượng nhỏ ?8g vào dung dịch 62g axit boric, trong 
500m nước, ướp lạnh bằng nước đá đến -8°. Trong quá trình 
này cần tránh không cho nhiệt độ lên quá +10°. Sau khi ướp 
lạnh một ngày đêm, người ta lọc hút kết tủa rửa với rượu và sấy 
khô trong bình hút ẩm. Hiệu suất lên đến 35%. 


NATRI PECLORAT 


Natrtum perchlortcưm Sodium perchiorate Natrium perchlorat 


NaClO¿. H;ạO TLPT 140,464 
NaClO, TUPT 123448 
Tính chất 


Monohydrat NaClIO,. H;O là những tỉnh thể lăng trụ hình 
thoi có t.] riêng 2,02, mất nước bới H;SO¿ hay khi đun nóng 50°. 
Khi kết tỉnh trên 50° thu được NaClO¿ khan, đó là những tỉnh 
thể lăng trụ vuông, dẫn dân hấp thụ hơi ẩm ngoài không khí, 
chuyển thành mohydrat. T chảy 482°. Dễ tan trong nước, rượu 
và ete. Dung dịch bão hòa sôi ở 148°. 


Bảng 276 — Độ tan ~- trong nước 


Bảng 277 — Tỷ trọng các dung dịch nước NaCIO, 


| 1 1,0051 18 1,2241 

2 22 1,1554 

4 26 1,1883 

6 30 1,2227 

8 34 1,2591 

10 38 1,2969 
14 


1,0116 
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1,0247 
1,0381 
1,0517 
1,0656 
1,0943 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT TU 839-53, thành phẩm NaC1O,. HạO ¿.k phải 
là chất bột màu trắng và chứa ít nhất 89% NaClO; không quá 
0,002% sunfat, 0,02% chất không tan và không quá 3% hơi ẩm. 
Độ kiểm của thành phẩm qui ra NaOH không quá 1%. 

Theo ĐKKTTT TU 870-53, thành phẩm NaClO/, ứ.& phải là 
chất bột màu trắng chứa ít nhất 96% NaC1O¿ và không quá 0,02% 
chất không tan. Ngoài ra, phải thử phản ứng dung địch nước của 
thành phẩm. Muốn thế, hòa tan 1,0g thành phẩm trong 100m 
nước, thêm từ một đến hai giọt metyl da cam và chuẩn độ bằng 
HƠI 0,1N với lượng không quá 1i. 

Điều chế W 


Muốn điều chế thành phẩm hạng £.k có thể đùng bất kỳ một 
trong những phương pháp trình bày dưới đây: 

1. Thêm ít một 234g HC]O; 30% Œ.È.p.£) vào dung dịch nóng 
chứa 100g NaCO:. 10H;O (.È.p./) trong 300m nước cho đến khi 
có phản ứng axit rất yếu với quỳ. Để yên 1 giờ và kiểm tra phản 
ứng dung dịch bằng cách thêm vào trong trường hợp cần thiết, 
một ít Na;COs hay HCIO¿. Lọc dung dịch nếu cần (có thể tách ra 
tinh thể nhỏ KCIO¿) và đem cô nước lọc đến khô trên nêi cách 
thủy. Sau đó đhuyển bát muối sang bếp cách cát để trong tủ hút 
ở 100-150”, và từ từ tăng nhiệt lên đến 180-200”. Tiếp tục đun 
nóng đến bao giờ không có khói HCIO¿ thoát ra. 

Hòa tan với lượng nước càng ít càng tốt, lọc nếu cần, và đem 
cô trên nôi cách thủy đến trạng thái bột nhão. Lọc hút tỉnh thể 
trên phễu lọc thủy tỉnh xốp (có thể dùng giấy lọc dày) và sấy 
khô, từ từ tăng nhiệt độ lên đến 220-230°. 

Thu được 65-68g NaClO, khan (gân 90%). 

3. Điện phân dung dịch đã lọc chứa 200g —- NaCÌO; trong 
400m nước với mật độ dòng điện ở dương cực là 0,7-0,8A/cm” 
và với cực âm bằng niken, dương cực bằng platin. Nếu diện tích 
dương cực 25cm? thì quá trình kéo dài 3-4 giờ. Giữ nhiệt độ chất 
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điện phân giữa 10 và 1ã°. Để kiểm tra quá trình, người ta lấy 
1m dung dịch chất điện phân; thêm vào 25m dung dịch FeSO¿ 
0,1 (nỗng độ xác định bằng KMnO,) và đun sôi trong bình 
hình nón dưới khi quyển CO¿;. Sau khi làm lạnh. Pha loãng 
thành 200m và chuẩn độ phẩn FeSO¿ thừa bằng dung dịch 
KMnO, 0,1N. Khi 92-96% NaClO; chuyển thành NaClO¿ thì 
đem cô dung dịch trong bát sứ đến khô và kết tinh như ở 
phương pháp 1. 


NATRI PENTASFHA 


Natrtum Sodtum Natrium 
pentasulfuratum pentasulfide pentasulfid 
NasS;. 5H;ạO TLPT 296, 392 


Tính chất 


Na;5;. 5H;O là những tỉnh thể đỏ da cam, dễ tan trong nước. 
Tách ra lưu huỳnh khi bị axit tác dụng. 


Điều chế 

1. Hòa tan 8g NaOH với lượng rượu càng ít càng tốt, chia 
dung dịch làm đôi, bão hòa một phân bằng dihydro sunfua. Sau 
đó khi đã trộn lẫn hai phần dung dịch lại, người ta vừa đun 
nóng vừa thêm 12,8g lưu huỳnh nghiền nhỏ. 

Ướp lạnh trong vòng vài ngày, đầu tiên tách ra Na;S„.8HạO, 
sau đó ở 5° tách ra Na›S;. 5HạO. 

2. Muốn điều chế dung dịch gọi là natri “polysunfua” là hỗn 
hợp các polysunfua khác nhau, người ta pha chế dung dịch ẩm 
natri sunfua (Na;¿S) với lưu huỳnh và lọc. 


NATRI PEROXYT 


Natrtuitm peroxydatumn Sodium peroxyde  Nogtrium peroxyd 
Natrtum hyperoxydatum 


Na;O; TLPT 77,982 
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Tính chất 

Na¿Os hoàn toàn tỉnh khiết là chất bột trắng có t.] riêng 2,81, 
thành phẩm kỹ thuật thường có màu vàng. Khi tiếp xúc với nước, 
nó bị nóng lên mạnh và hòa tan, đồng thời một phần bị phân hủy. 
Khi đưn sôi dung dịch tách ra oxy. Nếu dùng nước đá đập vụn, thì 
sự phân hủy không đáng kể. Không tan trong rượu. 

NazO;.8H;O là những tỉnh thể hình thoi trắng, nóng chảy ở 
302 trong nước tỉnh khiết. Khi để lâu bị chảy rữa, phân hủy 
thành NaOH, nước và oxy. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 1665-50, thành phẩm hạng £. phải chứa ít 
nhất 87% NazOs còn thành phẩm /.È.p.£ ít nhất 94%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NazO; là (%): 


Tạp chất t.b.p.t tk. 
Clorua (Cì) 0,003 0,008 
Sunfat (SO¿) 0,008 0,03 
Sắt (Fe) 0,005 0,05 
Kñm loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,005 0,008 
Axit silic và chất kết tủa với amoniac (SiO›) 0,05 0/1 
Photphat (PO¿) không có 0,01 
NÑitơ tổng cộng (qui ra N;) 0,01 0,01 
Điều chế 


1. Cho natri kim loại vào bình bằng nhôm có lắp ống dẫn khí 
ra và vào, rồi sau khi đun nóng đến 300°, người ta cho không khí 
khô đã loại hết CO; đi qua cho đến khi đốt cháy hoàn toàn 
natri Không nên dùng phương pháp này để điều chế NaạO; 
trong phòng thí nghiệm (máy móc khó khăn). 

3%. Muốn điều chế hydrat Na;O;.8H;O (TLP 222,12) người ta 
hòa tan một phần Na¿O; (kÿ £huá?) trong bốn phần nước đá, chú 
ý đừng cho nhiệt độ chất lỏng cao quá 40” khi làm lạnh dung 
dịch thu được đến 0°, thì Na;O;.8H;O kết tỉnh. Lọc hút tỉnh thể 
và phơi khô trong khí quyển không có CO¿. 
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NATRI PESqdFAT 


Natrium persulfuiricum  Sodium persulfadte Ngtritưn persulfbt 
Na;S5:Os TLPT 238,114 

Tính chất 

NazSzO; là những tinh thể trắng, tan trong nước và rượu. ở 
80° phân hủy cho ra O¿ và biến thành Na;SO,. dung dịch nước bị 
phân húy từ từ ngay ở nhiệt độ phòng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 3104-55, thành phẩm ¿/.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 98% Naa8zOa còn thành phẩm /.È ít nhất 95%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;5;Os là (%): 


Tạp chất t..p.£ t.k. 
Chất không tan trong nước 0,03 0,06 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm HS (qửi ra Pb) 0,0025 0,005 
Sắt (Fe) : 0,001 0,003 
Mangan (Mn) 0,0003 0,0006 
Nitơ tổng cộng (qui ra NÑ) -0,03 0,03 
Điều chế 


1. Na¿CO¿ + (NH¿);S;O; = Na;8;O; + 2NH; + CO; + HzO 

điều chế thành phẩm hạng £.k như sau: 

Nghiền nhỏ trong cối 430g Na;CO;.10H;O (.È.p.) với 340 
(NH,);8sO; (.Èk.p.£). Để tách NH; người ta đun nóng hỗn hợp đến 
40-50° hay thổi không khí đã loại hết COa. lọc hút khối tính thể 
trên phễu có đáy thủy tính xốp và phơi khô trong chỗ tối. 

9. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.Èk.p.£ người ta làm như sau: 

(NH,);SzO; +2NaOH = Na;S›Os + 2NH; + 2H;O 

Cho vào bình cầu đáy tròn, dung tích 500m, 122g (NH¿)sS;Os 

(.k.p.t) và 100m! dung dịch NaOH 33% (.È). Nối bình cầu với 
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bơm chân không và đun nóng. Người ta cất amoniac và nước ở 
30-40°. Khi đó dung dịch bay hơi mất một nửa, làm lạnh dung 
dịch, lọc tính thể vừa tách ra và sấy khô trong vòng 1-2 giờ ở 
40°. Lượng thành phẩm thu được, hàm lượng 97-99% Na;S;Os là 
88g. Nước cái chứa NaOH không quá 12g//zm được dùng để tổng 
hợp lần sau. Trong trường hợp đó, hiệu suất có thể đến 94%. 


NATRI PHOTHOMOLYPDAT 


Natrtum Sodtum Phosphormolydansaer 
phosphomobpdacnicum phosphomolybdate 6$ nairtm 
NaaH¿ [P(Mo¿O;)¿] . HạO TLPT 1945,40 
Tính chất 


NasH¿ [P(Mo;O›)s].. HO là những tỉnh thể vàng, rất dễ tan 
trong nước. Phải bảo quản thành phẩm trong lọ đậy kín làm 
bằng thủy tỉnh màu da cam, tránh bụi và NHạ. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTLK 4222-53, thành phẩm hạng ¿.k.p.£ và ¿k phãi 
chứa 3,5 - 4,0% P¿Os; và 90,5 — 94,0% MoQ; (trong cả hai trường hợp 
đều phải qui ra bã sau khi nung), hao hụt lượng khi nung 12 — 17%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaaH¿ [P(Mo¿O;)¿}. HạO là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.È. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,02 ,„ 
Clorua (C) ¬ 0,01 0,02 
Sunfat (SO¿) 0,01 - 0,02 
Muối amoni (NHạ) 0,005 - 0,015 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,002 0,003 
Điều chế 
1. (NH,)sMo;O¿¿ + 14NaOH = 7Na;MoO, + 6NH; + 10NH; 
+ 10HạOƠ 
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12Na;MoO;, + Na;HPO, + 23HCI = 
= Na;H„(P(Moz¿O;)¿] + 23NaCl + 10H;O 

Muốn điểu chế thành phẩm hạng ¿£È.p.£ thì hòa tan 100g 
amoni polypdat (NH¿)¿Mo;Os¿¿.4H¿O trong 300m, trong bát bạc 
được đun nóng trên nồi cách thủy và để trong tủ hút. Thêm 49g 
NaOH và vừa tiếp tục đun nóng cho đến khi mất mùi NH; vừa 
thêm bù nước bay hơi. Lọc và thêm vào dung dịch 16,9g 
Na;HPO,. 12HạO. 104m! axit clohydric (t.] riêng 1,19). Dung 
dịch phải lập tức có màu vàng, đó là quá trình đi đúng hướng. 
Sau đó làm bay hơi trên nổi cách thủy, cho đến xuất hiện váng 
tỉnh thể, rồi để nguội chậm trên nễi cách thủy. Lọc lấy tỉnh thể 
ra, hòa tan 120—120m nước nóng, khuấy bằng đũa thủy tỉnh, cô 
đến khi xuất hiện váng và để nguội chậm. Lọc lấy tỉnh thể và 
hòa tan trong 100m nước nóng rồi kết tỉnh lại lần hai, thứ ba 
cũng như trên. Để kết tỉnh lại lần cuối cùng, người ta hòa tan 
muối trong 60~-80zn/ nước nóng, lọc hai lần qua giấy lọc dày và 
làm bay hơi trong chân không. Lọc hút tinh thể vừa tách ra khi 
làm lạnh và sấy khô trong bình hút ẩm bằng H;SOu. lắc nước 
cái sau lần kết tỉnh đầu tiên với axeton trong phễu chiết (cứ 
50mi dụng dịch lấy 30m! axeton). Chất lỏng phân thành ba lớp, 
bỏ lớp trên và dưới cùng, còn lớp giữa (màu lục) là dung dịch 
natri photphomolypdat trong axeton thì tách ra, cất axeton trên 
nồi cách thủy và đổ phần còn lại vào chén sứ. Thêm 7z HNO; 
(t.Ì riêng 1,4) để oxy hóa các oxyt thếp của melypden, lọc dung 
dịch vàng và cô đến kết tính. Kết tinh lại muối trong nước như 
đã nói ở trên, và một lần cô trong chân không. 

Nước cái các lần kết tỉnh nhập vào với nhau và cô cho đến xuất 
hiện váng. Muối tách ra khi làm lạnh, đem kết tỉnh lại từ hai đến 
ba lần theo kiểu thông thường và mãi lần cô trong chân không. 

Lượng chung của thành phẩm là 60g (70%). 

9. Muốn điều chế thành phẩm ở dạng dung dịch, người ta hòa 
tan 20g amoni moiypdat (NH¿)sMo;Os,.4H;O trong 20m nước 
nóng và thêm 100g HNO; (t.1 riêng 1,2). Thêm vào chất lỏng, 
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được đun nóng trên nôi cách thủy, dung dịch Na;HPO, cho đến khi 
kết tỉnh ngừng tách ra. Gạn bỏ chất lỏng đã lắng trong, rửa kết 
tình với nước nóng, lọc hút và hòa tan bằng cách đun nóng trên nôi 
cách thủy với lượng dung dịch Na;CO¿ 20% càng ít càng tốt. 

Cô dung dịch đến khô, nung bã cho đến khi đuổi hết NHạ, 
tẩm vài giọt HNO; và lại nung đến chảy lỏng. Cuối cùng, hòa 
tan muối trắng trong 20zn/ nước và thêm vào một ít HNC; (khi 
đó dung dịch có màu vàng). 


NATRI PHOTPHOVONFAMAT 


Natrtum Sodium Phosphoriuolfframs 
phosphotoolffamicum — phosphotungstate đires., 
Na;H; [P(W2O,b»] TLPT 2961/0037 
Tính chất 
Na¿H; [P(W¿O;)s] là những tỉnh thể trắng nhỏ ly ti, lên hoa 
ngoài không khí. Tan nhiều trong nước (47,39% ở 20°). 
Bảng 278 - Tỷ trọng cúc dung dịch nước Na;H; (P(W¿O;)s] 


NazH; [P(WzO;)s]% | d? | NaH;[PWzO;s]% | d? | 
5 


35 1,414 
15 45 1,613 
25 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTLK 4295-53, thành phẩm £.È, phải chứa ít nhất 


87% WO;, còn thành phẩm ¿.k.p.t ít nhất 86,8%, thành phẩm ¿.# 
ít nhất 86,8%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;H; [P(W;O;)¿;Ï] là (%: 


Tợp chất tLè.h.ịằh thpt tb 

Chất không tan trong nước 0003 0,005 0,01 
Clorua (C.) 0,008 0,01 0,02 
Sunfat (SƠ) 0,01 0,02 0,08 
Amoni (NH¿) 0,005 0,005 0,01 


Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 01002 0,003 0,005 


+ 
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Điều chế 
12Na;WO¿ + Na;HPO, + 24HCI = 
= Na¿H; [P(W¿O;)s] + 24NaCl + 12H;O. 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿£.È.h.h người ta hòa tan 
100g Na;WO,.2H¿O ((.k.h.b) và l5g Na;HPO, .12H;O (.È.h.h) 
trong 400mnÏ nước nóng, rồi rót vào đó thành từng tia nhỏ 100m 
HƠI (.k.h.h, t.] riêng 1,19). 

Kết tủa vàng WO; tách ra lúc đầu sẽ tan trong axit thừa và 
những tỉnh thể nhỏ natri photphovonfamat bắt đầu hiện ra. 

Cô dung dịch trên nôi cách thủy đến còn một nửa thể tích và 
để nguội chậm. Lọc hút tinh thể rồi kết tỉnh lại để loại tạp chất 
CI. Muốn vậy, hòa tan 100g muối trong 200mi nước nóng, lọc, 
cô cho đến khi xuất hiện tỉnh thể dưới đáy và làm nguội chậm. 

Nếu khi cô có màu chàm nhạt hay tím hiện ra (kết quả khử 
W°*) thì thêm 0,5--1m nước brom hay H;O;, 3% (thêm từng giọt 
cho đến mất màu). 

Lọc hút muối và sấy khô trên kính ở nhiệt độ không quá 35— 
40” cho đến khi không dính vào đũa thủy tỉnh. 

Trong thời gian tổng hợp cần tránh không cho bụi, các chất 
hữu cơ và dấu vết NHạ rơi vào dung dịch. 


NATRI PYROPHOTPHAT 
(Natri điphotphat) 

Natrium Sodium Natrium 
pyrophosphoricum pyrophosphofte pyrophosphat 
Na/PạO; . TLPT 265,914 
NaxP;O;.10H;O TLPT 446,074 


Tính chất 

Na,PzO; khan, là khối trắng có t.Ì riêng 2,45, nóng chảy ở 
988”. Hydrat Na¿P;O¿. 10H;O là những tỉnh thể không màu, lấp 
lánh có t.] riêng 1,85, tan trong nước và không tan rượu. Dung 
dịch nước có phản ứng kiểm; khi đun sôi mà có mặt axit thì 
chuyển thành Na;HPO,. 
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Bảng 279 - Độ tan Ng¿P¿O; trong nước 


Na„P;O; % 
18,0 
20,3 
23,1 


Na„P¿O; % 
1 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 342-41, thành phẩm ¿/.È.p.£ phải chứa ít nhất 
99% Na¿P¿O;.10H;O còn thành phẩm £.È, ít nhất 97%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaaPạO,. 10H;O là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0,002 0,005 
Sunfat (SO,) 0,05 0,05 
Sắt (Fe) 0,001 0,003 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,001 0,002 
Asen (As) 0,0001 09,0005 
Orthophotphat (POa) 0,3 0,3 
NatrI cacbonat (Na;CO;) 0,15 0,3 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm khan và ngậm nước hạng /£.È.p.í 
người ta làm như sau: 
2Na;HPO¿ = Na,P;zO; + HạO 
.Cho 18g Na;HPO,.12H;O (.È) vào bát sứ đậy kín bằng đồng 
hồ để tránh bắn tung tóe và sấy 4-5 giờ ở 120-—130°. Nung đỗ 


HiieJwuilun Ka Ec ong 


muối khan (37g) trong chén sứ to ở 550—600° trong vòng 2-3 giờ, 
thỉnh thoảng trộn. Nung đỏ cho đến bao giờ mẫu thử thành 
phẩm hòa tan trong nước tạo thành với bạc natri kết tủa hoàn 
toàn trắng (chứ không phải vàng nhạt). 

Muốn điều chế hydrat tính thể thì hòa tan muối đã nung 
trong 320m nước ở 70-75°, đem bay hơi dung dịch ở 70-752 cho 
đến khi tạo thành váng tinh thể dày đặc và để nguội từ từ đến 
20”. Lọc hút tỉnh thể, rửa với nước 50m nước, phơi khô trên 
giấy da cừu và chuyển vào lọ có nút nhám. Thu được 100g (85%). 


NATRI PYROSũHNFAT 
(Natri đisunfat) 
Natrium Sodtưm Noatrium 
Dyrosulftricum pyrosulfate pyrosulfat 
NasSaO; TLUPT 222,114 


Tính chất 

Naa8zO; là khối đặc trắng dễ tan trong nước. T chảy 402°. Ở 
nhiệt độ cao tách ra SO; (ngay ở 320—370° đã tách hút ít). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 2871-51, thành phẩm ứ.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 95% Naz8;O; còn thành phẩm ¿.È, ít nhất 92,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;52Q; (2): 


Tạp chất t.È.p.t tk 
Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Clorua (Cl) 0,0005 0,001 
Photphat (PO) _ 0,0005 0,001 
Asen (As) 0,00005 0,00005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0005 0,0005 
Sắt (Fe) : 0,0008 0,001 
Axit silic (chất kết tủa với amoniac). 0,01 0,025 
Canxi và magiê (CaO + Mg;P;O;) 0,005 0,01 
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Điều chế 
2NaHSO. H;ạO = Na;S;O; + 2H;O 

Đun nóng 100g 2NaHSO,. HạO trong bát sứ đến 200-3500. 
Muốn nóng chảy sôi (cẩn phải có kính bảo uệ)) mất nước kết 
tỉnh. Sau 30ph tăng nhiệt độ lên 320”. Đầu tiên có những bong 
bóng khí to thoát ra từ muối nóng chảy, về sau các bong bóng 
trở nên nhỏ dần và cuối cùng xuất hiện làn khói nhẹ SO¿ạ. như 
thế là phản ứng kết thúc. 

Đổ muối nóng chảy vào cối sứ, sau khi nguội đem đập nhỏ 
thành từng cục và khi đang còn ấm chuyến vào lọ đậy kín. Thu 
được khoảng 80g (gần 100%). 


NATRI PYROSUNFIT 
Noatrtum bisulfirosum Sodium bisulfite Natrtum bisulfit 
Naz8;O; TLPT 190,114 
Tính chất 
NazS;O; là chất bột trắng sực mùi chất SO;. Để ngoài không 
khí mất 8O; và hấp thụ oxy chuyển thành NazSO; và SO;. dung 
dịch Na;SzOs hòa tan lưu huỳnh tạo thành Na¿S¿Oa. 


Bảng 281 — Độ (ơn Na;S¿O; trong nước 


Naz9:Q; % Na;5:O; % Na;5:Q; % 


Xt 
0 3744 22,8 39,8 59 44,3 
10,4 38,8 314 40,8 81,4 414 
1õ 39,2 40,2 41,6 97,2 49,1 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

The› những điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, thành 
phẩm /.È phải chứa ít nhất 90% Na;S;O;¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;SzO; là (%): 
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Chất không tan trong nước 0,01 


Clorua (Cl) 0,01 
Sắt (Fe) 0,001 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Ph) 0,002 
Asen (Ás) 0,0002 


Theo ĐKKT BHO 1944-49, dung dịch natri pyrosunñt hạng 
t.È phải có màu vàng sáng và chứa ít nhất 36,5% NaHSO; (hay 
ít nhất 22,5% SO;). Dung dịch phải có phản ứng trung hòa hay 
axit yếu. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong dung địch pyrosunñt 
hạng £.È là (%): 


Sắt (Fe) 0,01 
Clorua (CŨ 0,1 
Asen (As) 0,0005 


Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) 0,01 

Ngoài ra, phải thử phản ứng dung 
dịch: pha loãng 10m dung dịch với 
nước (50m) và thêm từ hai đến ba giọt 
dung dịch metyl đa cam. Dung dịch 
phải vàng. Khi thêm 0,2m! NaOH 
0,1 thì dung dịch phải từ đa cam hay 
hồng phải chuyển thành vàng. 

Điều chế 


1. NaẴHCO; + SO; = NaHSO; + CO; 
2NaHSO; = Na;8;O; + H;ạO 
Muốn điểu chế thành phẩm hạng Hình 36. Cột diều chế 
†.È.p.t, người ta người ta cho vào bình natri pyrusunfit. 
cầu dung dịch chứa 80g NaHCO; (:.k) trong 400-600mf nước” và 
cho dòng 8O; (đã được rửa bằng nước) lội qua cho đến khi nào 


'? Có thể thay NaiCO; bằng 140g NazCO;.10H;O hay 40gNaOH 
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khí CO; ngừng thoát ra. Dung dịch NaHSO; sực mùi SO; được 
bảo quản”? trong lọ đậy kín. Muốn điều chế Na;Sz¿O; thì thêm 
vào dung dịch một thể tích rượu bừng thể tích dung dịch và lọc. 
hút bột tỉnh thể tách ra. Hiệu suất 80—90%. 

%. Có thể điều chế Natri pyrosunfit bằng phương pháp khô 
theo phản ứng: - 

2NaHCOa + 2SO;a = Na;SzO; + 2CO;† + H;ạO 

Nạp hỗn hợp NaHCO; với những mảnh thủy tỉnh lớn vào cột 
giấy khô thông thường (h.36) có lót lớp bông thủy tính ở phần 
dưới cột. Cho dòng khí SO; đi vào phía dưới cột đến khi nào 
ngừng thoát ra CO; và khí SO; đi qua mà cột không bị hấp thụ. 
Khi đó tách thủy tỉnh mảnh ra trong quá trình phản ứng, tập 
trung ở phần dưới cột, nên muối điều chế thực chế rất khô. 

Sau đó nung muối khan (73g) 2-3 giờ trong một chén sứ lớn ở 
B50 — 600”, thỉnh thoảng trộn đều. Tiến hành nung cho đến khi 
nào mẫu thành phẩm hòa tan trong nước cho kết tủa trắng tỉnh 
(chứ không vàng nhạt) với AgNO:. hiệu suất 65 — 67g (100%). 

Thành phẩm dạng tinh thể điều chế từ muối vừa nung. Hòa 
tan muối khan ở 70 — 75° trong 320zni nước. Cô dung dịch ở 70 — 
75° đến khi nào tạo thành váng kết tỉnh dày, rôi để nguội chậm 
đến 20°. Lọc hút các tính thể trên phẫu Besne, rửa bằng 50m 
nước, phơi khô trên giấy da đê, rồi chuyến vào lọ có nút nhám. 

Hiệu suất 100g (85%). Thành phẩm thu được thường ứng với 
thuốc thử hạng £.Ẻ.p.f. 


NATRI SILI°AT 
(Thủy tỉnh tan) 
Natrium sibictum Sodium silicdœte Natrtum sdthot 
Woater giass Nafronuiasserglass 
Na;S:O;s.9H:O TLPT 284,22 


£) Khi điều chế NaHSO; cần nhớ rằng, muối đó chỉ tồn tại trong dung dịch, còn 
khi kết tinh thì lại tách ra pyrosunfit NazS;Os dung dịch một thể tích rượu bằng 
thể tích dung dịch và lọc hút bột tinh thể tách ra. Hiệu suất 80 — 90%. 
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Tính chất 

Na;8iO¿.9H¿O là những tỉnh thể hình thoi không màu, có t.] 
riêng 2,0. Muối khan là khối dạng thúy tỉnh vô định hình có t.] 
riêng 2,4. T chảy 1088”. Tan trong nước, không tan trong rượu. 
Dung dịch nước ÑazSiO; (thủy tỉnh lỏng) là chất lông trong suốt, 
đặc sệt, không màu hay vàng nhạt, có phản ứng kiêm*. Bị các 
axit phân hủy (ngay cả axit cacbonic) tác ra kết tủa keo đông axit 
silixic. Dung dịch Na;SiO; phải được bảo quan trong các lọ có nút 
cao su vì nút gỗ và thủy tính sẽ bị dính chắt vào miệng lọ. 


Bảng 282 - Tỷ trọng các dung dịch nước Na;S¡O; 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4239-18, dung dịch 5g thành phẩm ý.k.p.£ hay 2g 
thành phẩm /.È trong 100w nước phải trong suốt và không chứa 
tạp chất cơ bọc. Nếu dung dịch hơi trắng đục cũng vẫn được. 
Thành phẩm ƒ.È.p.£ phải chứa 19,3-22,8% Na;O, còn thành phẩm 
tk phải chứa 18,7--23,4%, tỷ số Na;O(%) SiOz(%) đối với thành 
phẩm ¿£.È.p.f phải bằng 1,03 + 0,03, còn đối với thành phẩm ¿.& 
1,03 + 0,06. dung dịch 5g thành phẩm (đối với độ chính xác 0,1g) 
trong 2ð! nước khi thêm vào 5m HCI (t.] riêng 1,12) phải 
không sủi bọt do CO; thoát ra. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Nas51O;.9H;O là (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.b. 

Clorua (CÙ) : 0,01 0,02 

Sunfat (SƠ) 0,01 0,02 

lim loại nặng nhóm H;§ (qui ra Pb) 0,001 0,002 

Setqul oxyt (Al;O¿ + FezOa) 0,05 0,1 
670 
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Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm tỉnh thể, người ta trộn hỗn hợp 
thủy tỉnh tan và dung dịch NaOH thế nào cho có tỷ lệ 
SiO;:Na;O:H:O = 10: 12,75:88. lượng thuốc thử nói dưới đây chỉ 
dùng đối với thủy tỉnh có thành phẩm đã cho, đối thủy tỉnh có 
thành phẩm khác cần tính lại. 

Thêm 100ø thủy tỉnh tan (thành phẩm 30,58% SiO;, 14,34% 
Na;O) vào dung dịch 31,8g NaOH (.&) trong 200m nước. Khuấy 
hỗn hợp và lọc qua giấy lọc kép để được dung dịch trong suốt 
hoàn toàn. Thêm vào dung dịch “mầm tỉnh thể” tức là vài tỉnh 
thể NazSiO;. 9HạO đã điều chế và để yên trong một đêm. Lọc 
hút tỉnh thể, rửa với rượu (30m/) và sấy khô trong chân không 
(300mznilg) ở nhiệt độ không quá 30°. Thành phẩm cho vào lọ 
có nút tráng parafin. Thu được 100—115ø. 


NATRI SŒNFAT 


Natrium Sodiưm sulƒfate —_ Natrium sulfat 
sulfiricum Giauber?s sait Giaubersalz 
Na;5O¿.10H;O TLPT 322,208 
Na;SO,¿ LPT 142/048 


Tính chất 

NaaSOa.10H¿O là những tỉnh thể lăng trụ đơn tà lớn, không 
màu, có t.] riêng 1,46, có vị mặm đắng. Bị lên hoa nhanh ngoài 
không khí, chuyển thành bột trắng của muối khan. 
Naz5O,.10HzO nóng chảy trong nước kết tình ở 32,4°. NazSO, 
khan có T chảy 885”, T sôi 14309. 


Bảng 283 - Độ tan NaaSO¿ trong nước 


ức LiMS0.1 | CƠ |NasO,z | CC [Naẽo,g. 


hiig:fflaulon BErho bia 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TÓQG 4166-48, và 4174-48 phải thử phản ứng dung 
dịch nước của thành phẩm. 


Bảng 284 -— Tỷ trọng các dung dịch nước NazSÔ; 


1,0642 
1,0683 
1,0725 
1,0766 
1,0807 
1,0849 
1,0890 
1,0981 
1,0973 
1,1015 
1,1057 
1/1100 
11142 
1,1184 
1,1226 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;5Oa khan và Na;Š5Oa.10H;O là (%): 

NazSO, khan Na;5O,.10H;O 
Tạp chất TGQG 4166-48 TCQG 4171-48 


lhihi ti t ti lợi tử 
thất thông tán Irang tết t,M5 1,01 1,42 EU tHỊ 1.6 


1 
2 
b) 
4 
5 
6 
7 
8 
9 


tha (Êl) 1,81 IM HO 9 S9 LH 
Muếi tnsri (NE,) (,092 tWC 9 lMẲẪ EM 9U ĐH 
Witral (8;) 1,2 (0C SH ĐH HỆ 0H 
lát (ft) I,H97 IVC 9/3613 VI IV 1/0 
§72 
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tanxi, Ragiê vì chất kết la t2 1,4 11 t1 0? t0 
ví| s8@5iáC 
Kim hại nặng sién B;$ (gái 1m IM l1 6M Ồ 199W ĐI 1? 


na) 

RseR (Â$) §,_? f8 HI 0 10060 1$ 9/3065 

Was hụt trạng ldƒag kỉ lung 8,2 L4 15 -_ = _ 
Điều chế 


Na;COsa + H;ạSO¿ = NaszS5Oa + HạO + CÓ; 

Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È.p., người ta thêm dung 
dịch vào Na;SOx 20% (/.k.p.£) từng lượng nhỏ Na;CO; khô (.È) 
hỗn hợp đến khi CO; ngừng thoát ra và dung dịch có phản ứng 
kiểm yếu. Đun nóng dung dịch đến sôi, lọc và nước lọc đem cô 
cho đến khi bắt đấu kết tỉnh. Khi làm nguội tỉnh thể 
Na;SO,.10H;:O tách ra. 

Muốn điều chế thành phẩm khan, người ta nung nóng 
decahydarat (Na;SOx.10H;) trong bát sứ ở nhiệt độ gần 100° cho 
đến khi được chất bột trắng xốp. 


NATRI SũNFIT 
Natrium sulforusum Soduitm sulfite Natrium suÏfit 
Na;SOa.7H;O TLPT 252,160 


Tính chất 

NazSOa.7HạO là những tỉnh thể lớn không màu, thuộc hệ đơn 
tàm có t.] riêng 1,56 dễ tan trong nước và cho phản ứng kiểm. 

Ngoài không khí bị lên hoa và oxy hóa biến thành Na;SO¿. Ở 
150° mất nước kết tỉnh; khi đun nóng mạnh nóng chảy thành 
hỗn hợp Na¿S và NazSOa. 

Khi bảo quản trong lọ, chính lớp Na;S§O; trên cùng bảo vệ 
chắc chắn cho các lớp dưới không bị oxy hóa. Na;8O; khan là 
chất bột tình thể có t1 riêng 2,633, bị oxy hóa chậm hơn tỉnh 
thể ngậm nước nhiều, khi để ngoài không khí khô không bị biến 
đổi. 
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http://tieulun.hopto.org 


49 


Bảng 28ð ~ Độ (an Na;SO; trong nước 
1,0078 8 14 
10 16 
1,0363 12 18 
1,0556 
Theo TCQG 195-41, thành phẩm khan £k.p. phải chứa ít 
nhất 94,0% Na¿SO;. còn thành phẩm #‡È ít nhất 91,0%, 
nhất 96,0% NaaSO¿.7H;O, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 91,0%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Na¿SO; khan và trong 


33,4 
40 
50 
60 
1,0172 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 429-41, thành phẩm tinh thể t.k.p.t phải chứa ít 
các hạng thành phẩm hydrat Na;SOs.7H;O khác nhau là (%): 


Tạp chất Đối với Đối với NaaSO;.7HạO 
Naz5Oa 

khan 

t.k.p.t t.k _ #°p£ t.b 
Chất không tan 0,01 0,02 0,005 0,01 
trong nước 
Clorua (C]) 0,01 0,02 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm 0,001 0,002 0,001 0,001 
H;S (qui ra Pb) 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 0,001 0,002 
Asen (As) 0,0001 0,0005 0,0001 0,0005 
Sunft axit (NaHSO¿) không có không có không có không có 
Cacbonat (Na;CO; 03 0,3 0,3. 03 
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Điều chế 
1. Na¿CO¿ + 2SO; + HạO = 2NaHSO; + CO; 
2NaHSO¿a + NazCoa = 2Na;SO; + CO¿ + HạO 


Chia đôi dung dịch đã lọc chứa 160g Na;CO;.10H¿O (hay 
lượng NaOH tương đuơng) trong 320mn! nước; trong khi đun nóng 
đến 40° trên nổi cách thủy, người ta làm bão hòa SO; nửa dung 
dịch đầu. Đổ nửa dung dịch thứ hai vào dung dịch đầu (bây giờ 
chứa NaHSO;), khi đó dung dịch natri sunñt được tạo thành. 


Dung địch để yên cho kết tỉnh, cố gắng bảo vệ đến mức tối đa 
khỏi tác dụng của không khí. Ks 80-90%. 


2. Muốn điều chế Na;SO; khan hạng /.È người ta điều chế 
dung dịch bão hòa Na;SO;.7H¿O (kỹ thuậột) ở 33” (t.] riêng của 
dung dịch 1,28-1,30). Thêm một ít dung dịch NaOH đặc để kết 
tủa Ca, Mg và các kim loại khác, rồi lọc. Từ từ đun nóng nước 
lọc đến 100-1085°, khi đó NazSO; khan tách ra. Lọc hút nhanh 
dung dịch và phơi khô muối ở nhiệt độ phòng. 


NATRI SqNFUA 


Natrtum suifurgtum Sodiuưm sulfide Natriutm suifit 
Na;S.9HạO TLPT 240,192 
Na;S.5H;O TLPT 168,128 

Tính chất 


Tinh thể ngậm nước Na;S.9H;O là những tỉnh thể lăng trụ 
vuông lớn, không màu trong suốt hay có màu nhạt, tan trong 
nước cho phản ứng kiểm mạnh. 

Dung dịch Na;S ngoài không khí bị oxy hóa nhanh vì thế, 
theo một số tác giả nên bảo quản nó dưới lớp đầu. Ngoài không 
khí, thành phẩm hóa ẩm, những không chảy rữa, đồng thời bị 
oxy hóa chậm. 

T.1 riêng của Na;S khan 1,86. 'T chảy 11802 + 109. 


HHPPHURMDMHLTEIEDELBE 


Bảng 287 - Độ tan Na¿S trong nước 


LVU [u21 | V0 | Maẽ% | vÓ | Neẽx | 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 2053-43, thành phẩm /.Èk.p.£ phải chứa ít nhất 
97% Na;S.9H:O, còn thành phẩm ¿.È ít nhất. 92%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NaaS. 9H,O là (%): 


Tụp chất t.h.p.t t.b. 

Chất không tan trong nước 0,002 0,005 
Chất bị oxy hóa (qui ra Na;S;O;.5H;O). 1,02 3,0 

Muối amoni (NH¿}) 0,00 0,006 
Kim loại nhóm HạS : không có không có 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿. „ từ sản phẩm kỹ 
thuật, người ta lam như sau: 

1. Hòa tan 400g sản phẩm kỹ thuật trong 400m nước nóng 
(rong tủ hú, qua giấy lọc gấp, và nước lọc vừa làm thật lạnh 
vừa khuấy mạnh. Lọc hút tỉnh thể vàng ly ti (500—700g), đổ vào 
bát, thêm 15zn/ nước và 0,2g Ba(OH); đun nóng, lọc và để nguội. 
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Lọc hút tỉnh thể vừa tách ra và một cho tỉnh thể hoàn toàn tinh 
khiết, người ta thêm ð — 20m nước, đun nóng cho tan hết. Thêm 
2-3g ZnO, cẩn thận khuấy trộn để yên, lọc và nước lọc ướp lạnh 
bằng nước đá, trong khi đó liên tục khuấy. 

Lọc hút tỉnh thể trắng ly tì và nếu cần sấy khô 24 giờ trong 
bình hút ẩm chân không có chứa CaCl;. thuốc được 70 — 140g. 

Nếu tỉnh thể điểu chế có màu hơi vàng, thì kết tình lại lần 
nữa sau khi thêm một ít ZnO. 


.2. Theo phương pháp khác, thì người ta hòa tan 250g NaOH 
(t.È) trong 1/ nước, lọc và chia dung dịch làm đôi. Trong một 
phần cho dihydro sunfua lội qua đến hoàn toàn bão hòa, sau đó 
thêm phần thứ hai vào và lọc mạnh. Nhớ đậy phẫu bằng kính 
đồng hồ để giảm không đi vào. Nước lọc đem cô trong chân 
không trên nổi cách thủy ở 50-55” cho đến khi còn lại nửa thể 
tích. Hòa tan tỉnh thể Na;§.9HO tách ra với một ít nước. Dung 
dịch đổ vào lọ và ướp lạnh bằng nước đá, trong khi đó thường 
xuyên khuấy (cho nên “mầm” vào: một tỉnh thể nhỏ Na;S.9H;O 
điều chế được). 

Nhanh chóng lọc hút muối vừa tách 
ra, rửa từ hai đến ba lần với rượu (mỗi 
lần 35m!) và cho vào lọ có nút tốt. Thu 
được 400—450g. 

8. Muốn điều chế Na;S khan, người 
ta sấy khô tinh thể ngậm nước trong 
“súng lục” sấy Fitse có chứa P;O; và 
dùng axeton làm chất lỏng để đun 
nóng. 


Cấu trúc súng lục sấy Fitse được 
trình bày trên .37. Chất làm khô (ví - \ 
dụ P;O;) đặc trong súng lục 1 nối với ĐẾN hi KeSte =2cxứ" 
ống nghiệm 2, bằng đầu nhám, trong  ,;„ cx hiệu 3 Vô, ATlnh cà, 
ống nghiệm chứa chất đem sấy. Máy đáy tròn chứa chấtlỗng nồng, 8. 
nối với chân không qua vòi 3. Ống sinh hân ngược. 
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Tóm lại, nguyên tác cấu trúc súng lục sấy cũng giống như 
trong bình hút ẩm chân không. Ưu điểm nhất của thiết bị là cho 
phép sấy khô khi đun nóng. Muốn thế, đun sôi chất lỏng có 
nhiệt độ sôi thích ứng (trong trường hợp chúng là axeton. T sôi 
56” trong bình cầu 4. Hơi làm nóng ống nghiệm và do đó thành 
phẩm được sấy khô. Hơi này ngưng tụ thành chất lỏng trong ống 
sinh hàn ngược ð và chảy trở lại bình cầu 4. 

Nhờ súng lục Fitse, có thể tiến hành sấy khô ở nhiệt độ rất xác 
định và làm tăng rất nhanh quá trình sấy khô bằng cách sử dụng 
đồng thời tác dụng của chất làm khô, chân không và đun nóng. 

Bằng phương pháp điều chế như vậy thành phẩm chứa 4%; vì 
thế cần nung đồ thêm muối tan được đến 700° trong dòng hydro. 


NATRI TACTRAT 
Noơtrtum tartaricưm — SodHhưm tartrote Nofrium tartrdt 
NazC„H„O¿.2HzO TLPT 230,090 


Tính chất 
Na;C,H¿Os.2H;O là những tỉnh thể hình thoi không màu, 
trong suốt, dễ tan trong nước và không tan trong rượu. 


Bảng 289 - Tỷ trọng các = dịch nước Na;C„H„O; 


EOẠY| C JAawk  [agax[ 
1,0702 1,1471 
1,0851 1,1633 
1,1002 1,1797 
1,1126 1,1963 
1.1318 1,2132 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3656-51, thành phẩm ¿.k.p.£ phải chứa ít nhất 
99% Na;C„H„Os.2H¿O còn thành phẩm ¿.È ít nhất 98%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;C„H,Oa.2H:O khác nhau là (%}: 
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Tụp chốt t.k.p.£ t.b. 


Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Sunfat(SO,) ` 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 0,002 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 


Ngoài ra, phải thử môi trường dung dịch nước của thành phẩm. 

Hòa tan 5g thành phẩm thoát 100m nước và thêm vào một 
giọt dung dịch rượu phenolphtalein 1%. Màu dung dịch xuất hiện 
phải biến mất khi thêm 0,3m? HCI 0,1N; nếu dung dịch không 
màu thì phải xuất hiện khi thêm 0,03m NaOH 0,1N. 

Điều chế 


Hòa tan 100g axit tactric trong 200m nước ở 80° và trung 
hòa dung dịch bằng Na;CO;.10H;O (/.È) cho đến khi có màu lục 
nhạt với chàm bromthymol (gần 200ø). Thêm vào dung địch 0,1. 
— 0,2g than hoạt tính, lọc, cô đến t.Ì riêng 1,5 và vừa ku khuấy 
vừa làm nguội. Lọc hút các tỉnh thể, rửa với 3—-4mi nước và phơi 
khô ở nhiệt độ phòng. Thu được 60-70g thành phẩm hạng £.È.p.£ 
và /.b (40-45%). Nước cái có thể nhập vào lần điều chế mới. 


NATRI TETRABOTAT 


Natrtum biboricum Sodium terabordte Natrium pyrobordt 
Borax Borax. Borate odfƒsoda — Natrium bibordf 
Barax 
Na;B,O;.10H;O TLPT 381,42 
A. Tỉnh thể 

Tính chất 

Na;B,O;.10H2O là những tính thể lăng trụ trắng, cứng, cót] “ 
riêng 1,72. khi đun nóng, đầu tiên nóng cháy, sau đó phông ra, 
mất- nước kết tỉnh và cuối cùng chuyển thành khối dạng thủy 
tình. Monohydrat Na;B,O;.10H:O bền cho đến 200°; phân tử 
nước cuối cùng hoàn toàn bị tách ra ở 400—450°. 
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Muối tan nhiễu trong nước, tan đáng kể trong glyxerin, hầu 
như không tan trong rượu. Dung dịch nước có phản ứng kiểm với 
quỳ và khi thêm axit clohydric cho đến khi axit phản ứng yếu 
thì làm nâu giấy nghệ. 

Nếu kết tỉnh ở 56-80° thì từ dung dịch tách ra tỉnh thể tám 
mặt có thành phẩm Na;B,O;.5H¿O; NaaB„O; khan là những cục 
nhỏ dạng thủy tỉnh không màu, có t.] riêng 2,37, hấp thụ hơi 
nước ngoài không khí và trở nên đục. T chảy 741". 


= 290 - Độ tan Na:B,„O; trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4199-43, thành phẩm tỉnh thể của tất cả các 
hạng thành phẩm phải chứa ít nhất 99,5%. Na;B„O;.10H;O. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;BẠO;. 10H:O là (%): 


kiêu http://tieulun.hopto.org 


Tạp chất tkhh thịpt  tÈ 
Chất không tan trong axit clohydric 0,003 0,005 0,02 


Clorua (CĐ 0,0005 0,002 0,005 
Sunfat (SO¿) : 0,005 0,01 0,08 

Kim loại nặng nhóm H;8 (qui ra Pb) 0/0005 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0/0003 0,0005 0,001 
Asen (Ás) 0/0001 0/0005 0,001 


Ngoài ra, theo TCQG phải kiểm tra cacbonat trong thành phẩm. 
Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.k.h.h người ta hòa tan 
140—150g natri tetraborat tỉnh thể thị trường trong 300m nước, 
bằng cách đun nóng, không quá 60” và lọc dung dịch thu được 
qua giấy lọc gấp vào bát sứ, ướp lạnh trong nước đá. Nếu liên 
tục khuấy nước lọc bằng đũa thủy tính sẽ thu được bột tỉnh thể 
mịn. Lọc hút tỉnh thể, rửa với một ít nước lạnh và kết tỉnh lại, 
sau đó phơi khô ngoài không khí trong vòng từ hai đến ba ngày. 
Thành phẩm thu được tương ứng công thức Na;B,O;.10HạO và 
hoàn toàn có thể dùng được để xác định nồng độ. 

2. Hòa tan 100g axit boric trong 120g Na;Cos, pha thành 
dung dịch 10%, lọc, cô đến t.] riêng 1,16 và để nguội. Tính chế 
tinh thể vừa tách ra theo phương pháp 1. 

B. Monohydrot (borac nung) 
Na;B,O;.H;O TLPT 219,29 

Đuưn nóng borac tỉnh thể Na;BaO;.10H;O trong bát hay cốc, 
đầu tiên muối nóng chảy, sau đó mất nước chuyển thành khối 
phông xốp. Khi đó ngừng đun, sau khi nguội thì nghiền vụn khối 
đó và cho vào lọ đậy kín. 

C. Khan 
NazBaO; TLPT 201 ,27 

Chao borac nung nghiền nhỏ vào chén chịu nhiệt và đun nóng 
đến 900°. Muối nóng chảy và khi để nguội hóa rắn thành khối 
11a;B,O; khan. 
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NATRI THIOANTIMONAT 


(Natri sunfoantimonat) 


Natritum Sodium Noatrium sulfoantimondat 
Thiostibicum Thioanttimonate Schiippesches salz 
—— NagSbS,9H;O TLUPT 481,14 
Tính chất 


NaaSbS,.9H:O là những tỉnh thể tứ diện không màu bay hơi 
vàng nhạt, có t.] riêng 1,81, ngoài không khí bị phủ trên bể mặt 
lớp Sbz5; nâu đỏ. Tan trong nước, không tan trong rượu. Dung 
dịch có phản ứng kiểm. 


Bảng 292 — Độ tan Na;SbS„ trong nước 


Điều chế 


8NaOH + SbaSa + 68 = 2NazSbS„ + NazSOu + 4H:O 
Thêm vào dung dịch 7,7g NaOH (.Èk) trong 80mm nước ở trong 
bát sứ lớn, 18g Sb;§; nghiên nhỏ và 3g bột lưu huỳnh, rồi vừa 
dun nóng hỗn hợp đến sôi, vừa khuấy, vừa thêm dân lượng nước 
để bù vào lượng đã bay hơi. Tiếp tục đun sôi cho đến khi nào 
_ màu xám ban đầu chuyển thành vàng nhạt. Khi đó gạn dung 
dịch qua giấy lọc và hòa tan khối còn lại trong bát với 50mi 
nước đun sôi. Sau khi lọc, người ta nhập tất cả các dung địch lại 
và cô trên nổ. cách thủy cho đến bắt đầu kết tinh, nếu trong quá 
trình đó dung dịch bị đục và có màu nâu thì thêm một ít NaOH. 
Tập trung các tính thể vừa tách ra khi làm nguội trên phễu; từ 
nước cái chảy xuống có thể tách thêm một lượng tỉnh thể nữa 
bằng cách cho bay hơi. 
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Làm khô muối vừa thu được giữa hai tờ giấy lọc. Nếu muốn 
cho tỉnh thể không hóa nâu, thì bảo quản trong rượu chứa lượng 
nhỏ NaOH. 


NATRiI THIOSNFAT 
Ngtrium Sodium Natrium hyposulfat 
hyposulfrosum hybosulfate Natrium thiosulfat 
Ngirium Sodium thiosulfate 
thyosulfurtcum 
Na;SzOa.5H:O TLPT 248,194 
Tính chất 


Naz8;O;.5H:O là những tỉnh thể lăng trụ đơn tà to, trong 
suốt, có t.Ì riêng 1,73, không biến đổi ngoài không khí. Đễ tan 
trong nước, cho phản ứng kiểm yếu, không tan trong rượu. Nóng 
chảy trong nước kết tính ở 56°: ở 100° thì mất nước. Khi nóng 
đỏ, phân hủy thành Na¿§ và Na;SO,. bị axit mạnh phân hủy 
tách ra S và SO;. 


Bảng 293 - Độ tan Na¿S;O; = nước 


Nas8:O; % _NazŠ:0; % 


Bảng 294 — Tỷ trọng các dung dịch nước NgaS;O; 


Na;S:O; 
% 


1,0065 
1,0148 
1,0315 
1,0483 
1,0654 
1,0827 


1,1003 
1,1182 
1,1365 
1,1551 
1,1740 
1,1952 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4215-48, thành phẩm ¿.È.p.£ phải chứa ít nhất 
99,0% Nas5;O;.5HO, còn thành phẩm /.k ít nhất 98%. Phải thử 
phân ứng dung dịch nước của thành phẩm. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;Š;O;.5H;O là (%)}: 


Tạp chất t.k.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,015 
Canxi (Ca) 9,005 0,01 
Sunfia (S) 0,0005 0,001 
Sunfat và Sunfit (SƠ) 0,15 0,3 


Điều chế 

1. Đun sôi trong bình cầu có ống sinh hàn ngược dung dịch 100g 
NazSO;.7H;O trong 200 nước với 14g lưu huỳnh thôi, nghiền nhỏ 
và đã tẩm với rượu (nếu không làm như vậy lưu huỳnh không thấm 
dung dịch và nổi trên bề mặt) cho đến khi lưu huỳnh không tan 
được nữa. Lọc bỏ lưu huỳnh không hòa tan, cô dung dịch cho đến 
kết tính và để nguội. Hiệu suất khoảng 60%. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È.p.?, người ta hòa tan 
700g thiosunfat kỹ thuật trong 300m nước nóng, lọc và vừa ướp 
lạnh xuống 0° vừa khuấy liên tục để thu được tinh thể nhỏ ly tỉ. 
Lọc hút muối vừa tác ra (450g) và kết tinh lại lần nữa, cũng 
trong những điều kiện như vậy. Có thể tách từ nước cái thành 
phẩm ít tỉnh khiết hơn. 

3. Muốn điều chế thành phẩm hoàn toàn tinh khiết dùng cho 
phân tích, người ta nghiền nhỏ muối đã tỉnh chế bằng cách kết 
tỉnh lại với rượu, đổ khối đó lên giấy lọc và để cho rượu chảy 
xuống hết rồi rửa muối bằng rượu tuyệt đối và ete. Để yên thành 
phẩm trong một ngày đêm, đậy bằng tờ giấy lọc, sau đó cho vào 
lọ khô. Theo một số tác giả, thành phẩm tinh chế bằng cách đó 
chứa 99,99% thiosunfat và sau 5 năm bảo quản cũng còn chứa 
99,9-99,94% Na;5:O;.5HO. 
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NATRI VONFAMAT 


Nhatrtum tuolframicưm — Sodium tungstate  Natrium tooÌffamat 
NazWO,.2H;O TLUPT 329,93 

Tính chất 

NazWO,.2H:O là những tỉnh thể hình lá trong có ánh xà cừ 
hay là những tỉnh thể mỏng hình thỏi, có t.] riêng 3,25; t.Ì riêng 
của thành phẩm khan 4,2, T chảy 698°. Tab trong nước, không 
tan trong rượu. Ngoài không khí bị lên hoa, khi đun nóng đến 
100° mất hết nước. 


Bảng 295 ~ Độ tan NaạWO/ trong nước 


0 36,5 20 42/2 80 47,4 
õ 40,0 40 43,8 100 49,2 
41,9 


1,0944 


1,1372 
1,1833 
1,2328 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTTN D 4-02-48, thành phẩm ¿£.È.p.† phải chứa ít 
nhất 99% NazWO,.2H;O, còn thành phẩm /.È ít nhất 98%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Na;WO„.2H;O là (%): 
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Tạp chất tk.p.† t.h. 


Chất không tan trong nước 0,1 0,5 
Sunfat (SO¿) 0,01 0,08 
Clorua (C] 0,005 0,01 
Kim loại nặng nhóm HạS (qui ra Pb) 0,001 0,01 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm ¿.È.È.h, thoát cho vào NazWO, 
thừa dung dịch NaOH 20% và vừa khuấy vừa đun nóng bốn giờ. 
Sau đó để yên hễn hợp từ hai đến ba ngày trong chỗ ấm, thỉnh 
thoảng khuấy. Lọc dung dịch qua phẫu lọc thủy tỉnh, cô nước lọc 
cho đến khi bắt đầu kết tình và ướp lạnh bằng nước đá. Lọc hút 
tinh thể vừa tách ra và làm khô bằng giấy lọc. Nước cái khi đem 
cô sẽ cho thêm một lượng sản phẩm đáng kể, tuy độ tỉnh khiết 
có kém hơn. 


NHÔM BROMUA 


Alumintum bromatưm_ Alumintum bromide Alumimiuưm bromid 
AlBrs TLPT 266,73 

Tính chất 

AIBr; là những tỉnh thể óng ánh không màu, thuộc hệ đơn tà. T.] 
riêng ở trạng thái nóng chảy 2,745g/cm”. Ở 97°, nóng chảy thành 
chất lỗng trong suốt linh động (như nước), sôi ở 260-270°. Bốc khói 
ngoài không khí. Tan trong C5 và axeton. Phản ứng mạnh với nước, 
giải phóng một lượng nhiệt lớn và làm tung tóe khối phản ứng. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 79-55, thành phẩm hạng ¿.È.p.f. phải chứa ít 
nhất 99%; còn hạng thành phẩm /.k ít nhất 98% AlBra. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
AIBra như sau (%): 


Tạp chất t.b.p.f t.b. 
Sắt (Fe) 0,003 0,005 
Clorua (C]) 0,2 0,3 


686 http://tieulun.hopto.org 


Điều chế 

Làm (trong tả hút) đeo bính bảo hiểm uà đeo đăng fay cao su. 

2AI + 8Br; = 2AIBr; 

Lấy 100g vô bào nhôm hay hạt nhôm cho vào trong bình cầu 
(bằng thủy tỉnh bền hóa học). Dung tích 1,5, hoàn toàn khô. Nút 
bình có hai lỗ, một lỗ có ống nối với ống chứa canxi clorua khan, lỗ 
kia có phễu giọt xuyên qua, miệng phễu kéo dài thành ống mao quản. 

Phẫu giọt chứa 250/ (800g) brom (.#), mở khóa để từng giọt 
brom rơi xuống vỏ bào nhôm, Những giọt brom ban đầu làm cho 
một vài chỗ của bình cầu nóng lên đột ngột. Khi trong bình câu 
đã tạo thành một lớp nhôm bromua thì có thể tăng tốc độ nhỏ 
giọt, chú ý để cho AIBrs ở thể lỏng (nếu không có, thì khẽ đun 
nhẹ bình câu). Cuối cùng còn lại một ít nhôm chưa phản ứng: điều 
đó là cần thiết để bảo đảm đã sử dụng hết brom trong bình câu. 

Chưng cất AlBrs vừa điều chế trong bình cổ cong khô, ngắn 
cổ, nối với bình thu có lắp ống chứa canxi clorua khan để ngăn 
ấm. Phân đoạn đầu có màu, để riêng ra và cho vào đó vỏ bào 
nhôm để tổng hợp lại. Còn chất lỏng của phân đoạn thứ hai thì 
đem chưng ở 260—270° và thu ngay vào bình để chứa thành 
phẩm, tại đây nó nguội và kết tịnh. Bình đậy bằng nút tốt có 
gắn parafin. Thu được 7l5g (80%, qui ra brom), 

B. Tính thể ngâm nước 
AIBrạ6H;O TLPT 374,824 


Tính chất 
AIlBrz6H¿O là những tinh thể không màu, đễ tan trong nước. 
Khi đun nóng bị phân hủy thành AlạOa, Hbr và H;O. 


Bảng 297 — Tỷ trọng các dưng dịch nước AlBr 


la 
8 


1 
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Điều chế 

Làm trong tủ hút 

Cho vào bình cầu dung tích 5 mỗi lượng 30g hạt nhôm và 3i 
nước ấm (35-40°), sau đó từ từ mở khóa phễu giọt, trong phễu có 
đựng 240g brom (.È). 

Sau khi phản ứng kết thúc và chất lông mất màu, thì bắt đầu 
lọc, cô nước lọc cho đến khi tạo thành trạng thái sirô, rồi đặt 
vào bình hút ẩm vài ba ngày để kết tính. 

Tinh thể có màu nâu và hơi hồng hồng (có n màu là do muối bị 
phân tích một phần); cho vào phễu lọc hút để hút tỉnh thể và 
phơi trên đĩa bằng đất sét xốp.. 


NHÔM CLORUA 
Aluminium clorattm — Alumimium cloride Alumintum chiorid 
A. Khan 
AIC]a TLPT 133,251 


Tính chất 


AlClạ là những tỉnh thể không màu trong hình sáu góc, t.Ì riêng 
9.41. nóng chảy ở 190” (tại áp suất 2,54). Khi cho muối nóng chảy 
AIClạ kết tỉnh, người ta quan sát thấy tinh thể của nó giảm di khác 
thường (gần gấp đôi) và độ dẫn điện giảm xuống gần số không. Tại 
áp suất không khí, ở 183° thăng hoa mà không nóng chảy. Để 
ngoài không khí, nó hút ẩm, một phần bị thủy phân giải pháng ra 
HCI. Tan được trong nước (tạo thành AICI;.6H;O), trong rượu và ete 
và giải phóng một lượng khá lớn khi tan. 

Điều chế 

Thành phẩm chứa hơn 99% AICI; có thể điều chế từ nhôm và 
clo. Phải làm trong rủ hút 

Lấy bình câu ba cổ 1 (h.đ8) bằng thủy tính bên, đặt vào đó một 
lớp bông thủy tinh chiều cao 2_-3cm, phần tình thể còn lại chứa đây 
vỏ nhôm. Đun nóng bình cầu đến 100-200” và cho dòng khí clo khô 
đi vào ống dẫn khí bằng sứ (trong tủ hút) (xem h.38). 
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Phản ứng xảy ra làm nhôm nóng đỏ rực. AlCl; thăng hoa sẽ 
đi qua ống nối 3 và vào bình thu 2 các bộ phận để lắp ống canxi 
clorua khan, Để tránh cho ống nối không bị tắc, người ta nung 
nóng (đến 200”) và cách nhiệt nó với môi trường bên ngoài. 
Ngoài ra, thỉnh thoảng dùng đũa thủy tỉnh 4 để thêm ống khói. 
Mặc dù vậy, ông nối có thể bị AICl; thăng hoa lấp kín và áp 
suất trong bình có thể tăng lên. Vì vậy, cẩn thiết phải đặt một 
cái khóa bảo hiểm trên đoạn ống dẫn khí cÌo. 

Mọt đôi khi, do hỗn hợp nóng lèn đột ngột khi phản ứng, 
bình phản ứng có thể bị nứt. Tuy vậy, ngay cả khi bị nứt nhẹ 
vẫn có thể sản xuất được. 

Các nút bình đều làm bằng sợi amiăng. 


Hình 38. Dụng cụ để điều chế nhôm clorua khan từ nhôm và clo: 


1. Binh cầu ba cổ; 2. Bình thu; 3. Ống nối; 4. Đũa thuỷ tỉnh; 
5. Dây bếp điện: 6. Chất cách nhiệt bằng aximăng. 


Sản phẩm thu được là một khối màu vàng tươi chứa 99,3% AC]. 
2. Có thể điều chế AICl; với chất lượng gắn như trên bằng 
nhôm và hydro clorua. 
2AI + 6HCI = 2AICI; +3H› 
Bình phản ứng là một ống nung khó nóng chảy 1 (.39) có 
đường kính 20-25mmm. Một đầu ống hơi vuốt nhọn và nối với 
những bình rửa 3, còn đầu ống kia nối với bình thu 2. 
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Bình thu là một bình rộng cổ có lấp thêm ống đường kính 
10mm để dẫn HCI thừa vào trong tủ hút. Trong ống 1 đựng từ 
10 đến 40g hạt nhôm (hay vỏ chứa H;SO; để làm khô khí. 

f lị 


Hình 39. Dụng cụ để điều chế nhôm clorua khan từ nhôm và hydro clorua: 
1. Ống phản ứng: 2. Binh thu; 3. Bình rửa đựng H;SO, đậm đặc; 
4. Tấm aximăng (để cách nhiệt). 

Sau khi đuổi hết không khí ra khỏi dụng cụ, nung nóng khắp 
ống 1 bằng lò điện hình ống, hoặc bằng đèn khí nhưng không 
được quá 60” để cho nhôm không bị nóng chảy. Khi nhiệt độ 
nung nóng dần dần tăng lên, nhôm clorua sẽ bắt đầu thăng hoa 
vào bình chứa. Phân ống ngoài lò điện càng ngắn càng tốt để 
tránh AICl; đóng lại ở đấy, nếu không, ống phản ứng có thể bị 
tắc. Để cho nút bình thu không bị cháy, người ta đặt tấm 
amiăng dày 4 giữa lò và binh chứa. 

Sau khi hấu hết nhôm đã phản ứng, người ta làm nguội ống 
nung trong dòng khí clorua, và khi ống đã nguội rồi thì mới đuổi 
hết HCI bằng không khi. 

8. Một đôi khi cần thiết phải tỉnh chế AIClạ (kỹ £huậi) khỏi 
FeCl;. phương pháp đáng tin cậy là phương pháp nung nóng sản 
phẩm với nhôm kim :;oại trong ống hàn kín mở 200', và sau đó 
cho thăng hoa sản phẩm. Khi đó FeCl; bị khử thành Fe: 

EFeCl¿; + AI = AICI¿ + Fe 

Cần phải thận trcng khi làm thí nghiệm vì ống hàn có thể bị 
vỡ. Nhược điểm nữa của phương pháp này là lâu. 

AIClạ vừa điều chế bằng bất kỳ phương pháp nào, lập tức 
phải cho vào bình nóng, khô và đậy chặt nắp cao su. Tốt nhất là 
bảo quả AlC]¿ trong các ampun hàn kín. 


690 
http://tieulun.hopto.org 


B. Tỉnh thể ngâm nước 
: AIGIas.6H:O TLPT 241,45 
Tính chất 
AICI;6H;O là một loại bột tỉnh thể trắng rất háo nước, tan 
nhiều trong nước. Khi đun nóng, bị phân hủy; đồng thời mất 
nước và HCI. 


Bảng 298 — Độ tan AIC]; trong rước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3759-47, thành phẩm phải chứa ít nhất 90% 
AICI;.6H:O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
AICls.6H;O như sau (%): 


Tụp chất tkhpt tk. 
Chất không tan trong nước 0025 0,05 
Sunfat (SƠu) 09,01 0,03 
Muối amoni (NH¿) 0,002 0,005 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Ph) 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 
Kim loại kềm và kiềm thổ (dưới dạng sunfat) 0,2 0,5 
Axit silic (SiO2¿) 0,05 0,2 
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Điều chế 
Al(OH); + 3HCI + 3H;O = AICla.6HzO 

Đồ từ từ, đồng thời trộn đều 260g Al(OH); khô vào dung dịch 
780m axit cÌohydric (tÌ riêng 1,19) trong 200mn/ nước đựng 
trong bát sứ, đun nóng đến 70°. Dân dần tăng nhiệt độ đến 110— 
115°. Lúc này phản ứng xảy ra đữ dội và một phân lớn Al(OH)s 
hòa tan hết. 

Tiếp tục đun nóng ở nhiệt độ này cho đến khi nào dung dịch 
trung hòa với congo đỏ. Đổ thêm vào dung dịch đó 400m nước 
và để lắng, lọc, nước lọc đem đun cách thủy (hay cách dầu) để 
được loại bột nhão tỉnh thể. Để nguội, tính thể đem lọc hút và 
rửa từ hai đến ba lần với một ít nước cất lạnh, Thu được gần 
600g thành phẩm ¿.È và f.È.p.f. 


NHÔM HYDROXYT 
Alumimium Alumimum — Aluminium hydroxid 
hydroxydatum Alumina hydroxide Tonerdehydrot 
hydrơta, Argdlla pura 
AI(OH› TLPT 78,004 


Tính chất 

AI(OH); là một loại bột tỉnh thể trắng, t.] riêng 2,423, hầu 
như không tan trong nước (ở 20° dung dịch bão hòa chứa 1,5.10” 
*% Al(OH);.TT = 1,1.10° ở 18°. AI(OH); mới kết tủa nếu để lâu 
trong nước sẽ mất khả năng tan trong kiểm và trong axit. Khi 
sấy khô Al(OH); ở nhiệt độ trên 130”, cũng quan sát thấy sự 
biến đổi như vậy. Đôi khi AlOH); tách khỏi dung dịch KOH 
đưới dạng tính thể nhỏ. Al(OH); lưỡng tính và có thể đối xử như 
một axit yếu. HAIO; hằng số phân ly X = 4,1.10} ở 35°. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 2661-51, trọng lượng hao hụt khi nung, 
đối với thành phẩm hạng /È.p./ phải là 33%, đối với thành 
phẩm hạng ¿£.È phải là 36,5%. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
AI(OH); như sau (%): ` 


Tạp chất tk ppt th. 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Sunfat (SO,) 0,02 0,05 
Sắt (Fe) 0,002 0,005 
Eim loại kiểm và kiểm thổ (dưới đạng sunfat) 0,2 1,0 
Axit silic (SiOza) 0,05 0,25 
Điều chế 


Có thể điểu chế hạng thành phẩm từ nhôm sang sunfat kỹ 
thuật cũng như từ nhôm kim loại. 

1... Alz(SO¿); + 8NaOH = 2Na[Al(OH)/„} + 3Na;S5O, 

Na[AIOH)¿ + (NH¿);Coạ = 2An(OH)a + NazC©CO; + 
+ 2NH; + 2H;O 

Pha một dung dịch 100g Alz(SO,);.18H¿O (Èÿ thuật)trong 
150m! nước cất, lọc, đun nóng đến 75-80” và rót từ từ vào dung 
dịch nóng, chứa 63g 70-80° trong vòng 20-30pjh và lọc qua hai 
lớp giấy lọc cho đến khi nước lọc hoàn toàn trong suốt. Dùng 
30-50m nước cất nóng để rửa phần kết tủa trên giấy lọc. 

Đun nóng một lần nữa nước lọc đến 80—85°. Trước đó đã pha 
vào lọc sẵn một dung dịch này đã được bão hòa bằng CO; (tong 
vòng một giờ). Đổ dung dịch này vào nước lọc đang đun nóng 
trên. Cố gắng để kết tủa hoàn toàn Al(OH);, nhưng cần tránh 
lấy thừa amoni cacbonat; muốn vậy, lúc đầu rót nhanh thành tia. 
nhỏ dung dịch amoni cacbonat vào nước lọc, đồng thời khuấy đêu 
và đến gần cuối thì rót từng ít một. 

„ Đau đó đun nóng hỗn hợp thêm 20pä ở 8085), rồi để lắng 
trong thời gian một giờ, gạn dung dịch riêng ra, lọc hút kết tủa, 
dùng dung dịch gạn này để rửa kết tủa trong ba lần, và cuối 
cùng rửa từ tám đến mười lần bằng nước cất nóng để tách hoàn 
toàn ion SO4? (thử với BaCl;). 

AI(OH); tỉnh khiết vừa điều chế ra dưới dạng bột nhão này có 
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thể dùng điều chế để muối nhôm khác. Nếu cần điều chế 
AIOH); khô thì sấy khô bột nhão ở nhiệt độ không quá 110%. 
Thu được khoảng 18g (gần 90%). 
2. 2AI + 2NaOH + 6H;O = 2Na[Al(OH),„] + 3H; 
Na[Al(OH)¿] + HNOa = Al(OH); + NaNQ; + H;O 

Pha vào cốc sứ dung tích 2, một dung địch 65g NaOH (¿.k) 
trong 500m! nước, cho thêm vào đó từ từ, từng ít một, 50g vỏ 
bào nhôm. Chất lỏng nóng lên và sôi dữ dội do giải phóng ra 
hydro. Cần làm trong tủ hút, tránh lửa. Mang kính bảo hiểm để 
tránh những giọt kiềm bắn ra. 

Sau khi phản ứng kết thúc, đem lọc chất lỏng, nước lọc hòa 
loãng ra thành 2!, khuấy đều, đồng thời đổ vào đó từ từ HNO¿. 
t.Ì riêng 1,185 để rung hòa phản ứng (thử với metyl đỏ). Lượng 
HNO¿ cần vào khoảng 275mi. Lọc hút và rửa AI(OH); vừa được 
kết tủa như đã chỉ dẫn ở phương pháp 1. 

3. Để điều chế dung dịch keo AI(OH);, người ta đổ vào ống đo 
dung tích 100-25zni từ 3-ãmi thủy ngân tính khiết nhất, cho 
vào đó đây nhôm tỉnh khiết (hay tốt nhất là những cụm dây 
bằng nhôm đường kính 0,1m) và dùng đũa thủy tỉnh để ấn 
chúng sát tận đáy ống đo. Đổ nước vừa mới cất vào, đậy nút lại 
và để yên 12-24 giờ. Trong thời gian đó, những bông A!(OH); 
xuất hiện dưới đáy, còn ở phía trên là một lớp xon trong suốt. 

Khi làm thí nghiệm lần đầu, lớp xon có thể không tạo thành, 
mà chỉ xuất hiện nhiều bông Al(OH);, kéo theo chúng tất cả 
chất bẩn. Trong trường hợp này, người ta khéo léo gạn đổ đi 
chất lỏng chứa kết tủa và rửa bề mặt thủy ngân bằng nước cất. 
Sau đó đổ lớp nước mới vào để yên trong một ngày. 

Có thể lọc lớp xon vừa điều chế, nhưng lợi nhất là cho vào 
máy ly tâm và gạn lấy nước lọc trong suốt, hay dùng pipet hút 
lớp nước đó. Nông độ xon 0,82,4g/1. Kích thước mỗi phân tử từ 
20-340¿zm. Xon rất nhạy đối với các chất điện ly; chỉ có thể bảo 
vệ được nó trong bình thật kín làm bằng loại thủy tính rất bền 
về phương diện hóa học. 
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NHÔM NITRAT 


Aluminium nitrtcưm — Aluminium nitrate — Aluminium nitrút 
AI(NO;);.9H¿O TUPT 375,15 

Tính chất 

Al(NO¿;);.9HzO là những tính thể tà phương hay đơn tà, dễ 
tan trong nước và rượu. Trong không khí ẩm tỉnh thể chảy rữa. 
Ở 70? AI(NO¿);.9H;O nóng chảy và chuyển thành Al(NOa);.6H;O, 
ở 142”, tạo thành muối bazơ 4 Al;O;.3N;O;.14H;O và ở 200° tạo 
thành Al;Oa. 


Bảng 300 — Độ tan Al(NO‡); trong nước 


Al(NO¿); % AI(NO¿); % 


_ Bảng 301 - Tỷ trọng các dung dịch nước AI(NO:); 


1,0065 
1,0144 
1,0305 
1,049 


1,0638 
1/0811 
1,0989 
1,1171 
1,1357 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TƠQG 3757-47, Lượng tạp chất tối đa cho phép trong 
các hạng thành phẩm Al(NO;);.9H:O như sau (%): 
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Tọợp chất thp.t th. 


Chất không tan trong nước đã axit hóa 0,01 0,02 
Clorua (Cl) — 0,003 0,005 
Sunfat (SOa) 001 — 0/03 
Kim loại nặng nhóm HfạS (qui ra Pb) 0,0005 0,001 
Sắt (Fe) 0,002 - 0,005 


Kim loại kiêm và kiềm thổ (dưới dạng sunfat) 0,2 0,5 
Điều chế 


1. Al(OH); + 3HNO¿ = AI(NOa) + 3H:O 

Để điều chế thành phẩm ¿.k.p.£ trong bát sứ đựng 875g bột. 
nhão ướt Al(NOQ;);, người ta thêm từ từ 370m HNO; (t.] riêng 
1,34) mỗi lần từng ít một và khuấy đều bằng đũa thủy tính. 

Đụn cách thủy dung dịch vấn đục vừa tạo thành cho đến khi 
có trọng lượng riêng 1,52 (ở 50”). Để nguội, dung dịch kết tỉnh 
hoàn toàn. Cho thêm vào 500m nước, khuấy cho tan hết tỉnh 
thể rồi lọc. Lại đun cách thủy dung dịch cho đến t.] riêng 1,52 (ở 
50”), rồi để nguội. Khi làm nguội từ từ, các tình thể lớn được tạo 
thành, cho vào phẫu lọc hút (không có giấy lọc) để tách riêng 
tỉnh thể ra và rửa bai lần với một ít nước (10-15). Nước cái 
cho kết tỉnh lại như cách đã mô tả ở trên. 

Tinh thể thu được cho vào bình hút ẩm (chất hút ẩm là NaOH 
rắn) trong một ngày đêm, sau đó cho vào bình có nút nhám. 

Thu được gần 450g. 

3. Có thể điều chế Al(NO¿);.9H2O như sau: trộn hai dung địch 
nóng gồm 130g Al;z(SO,); trong 600m nước và 140g Ba(NO¿); 
trong 600m! nước. Lọc để tách kết tủa BaSO¿ còn nước lọc thì xử 
lý theo phương pháp 1. 


NHÔM OXYT 
Aluiimirium Alumina Aluminium Alumintum oxyd 
oxydatum oxide Tonerde 
AlzOs TLPT 101,96 
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Tính chất 

AlzO; là một thứ bột trắng, t.Ì riêng 3,5—4,1 rất háo nước. 
Không khí ẩm cho qua ống chứa Al;O; trong axit phụ thuộc vào _ 
nhiệt độ khi điều chế ra thành phẩm: bị nung mạnh, nó hầu như 
không tan trong axit vô cơ và chỉ có thể chuyển được thành dung 
dịch bằng cách nghiền nhỏ nó, và nấu nóng chảy với KOH hay . 
với KHSO,. T chảy 2050”, T sôi 29807. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BHC 2068-50, thành phẩm hạng £.È.p.£ phải chứa 
ít nhất 98,5% Al:Oa¿ hạng £.Èk ít nhất 96%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
AIlzOs như sau (%): 


Tạp chất t.k.p.t tk. 
Hao hụt trọng lượng khi nung - 1 2 
Axit silic (SiOa) 0,1 0,25 
Sắt (Fe) 0,005 0,15 
Muối kim loại kiêm (qui ra Na;O) 0,1 0,2 
Sunfat (SO¿) 0,2 0,5 
Clorua (CÙ 0,05 0,1: 
Điều chế 

1.. 9NH¿Al(SO,); = Al¿O¿; + 2NH; + 4SO¿ + HạO 


Để điều chế thành phẩm hạng /.È.p.f, người ta làm khan 
phèn nhôm amoni (.È.p.f) bằng cách đun nóng trong bát sứ ở 
100-200” cho đến khi được một khối xốp. Nghiễn nhỏ, xong cho 
vào ^hén sứ và nung lúc đầu ở 800”, sau tăng nhiệt độ lên 1250- 
1800” và giữ nguyên trong 4 giờ, càng tốt hơn nếu nung trong lò 
ống. Hiệu suất 10% tính theo trọng lượng phèn đã dùng. 

Nếu nung ở nhiệt độ 1000, thì thành phẩm không đáp ứng 
hạng ¿.k.p.f bởi vì nó sẽ còn chứa 2,0—2,5% SO¿?. 

9. Cũng có thể điều chế Al;O; bằng cách nung AlạO; ở 850— 
900” trong ba giờ. 
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3. Khi nung Al(NOs);.9H;O trong khí quyển hơi nước ở 825° 
thì thu được đạng y-AlạO; có độ phân tán cao (hệ lục phương), ở 
1000 dạng này chuyển thành —Al;O; (hệ lập phương). 


NHÔM SNFAT 
Alumunium sulfuricum  Alumumum sulfdte  Alumiu~um suifat 
Ala(SO¿);.18H;O TLPT 666,45 


Tính chất 

Khi tỉnh khiết Alz(SO¿)¿.18H;O tạo thành những vảy hay tính 
thể hình kim trắng sáu góc, t.] riêng 1,62. dễ tan trong nước, rất 
khó tan trong rượu. Khi nung nóng, muối này phông to và biến 
thành khối xốp. Ở nhiệt độ nung đổ nó bị phân tích để tạo 
thành 8O; và AlzO¿. 


Bảng 302 — Độ tan Alz(SO2¿2 trong nước 


AIz(SO,); % Al,(SO¿); % 


Tiêu chuẩn thuốc thứ thị trường 


Theo TCQG 3758-47, Lượng tạp chất tối đa cho phép trong 
các hạng thành phẩm Alz(SOa)s.18H;O như sau (%): 
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Tạp chất thịpt tèb. 


Chất không tan trong nước 0,02 0,05 
Clorua (Cl) | 0,002 0,01 
Muối amoni (NH„¿) 0,005 0,02 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Pb) _— 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,003 0,01 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 025 0,5 

Điều chế 

1. 2AI(OH); + 3HzSO¿ + 12H;O = Al;(SO,)s.18H¿O 

Cho từ 100g AIOH); khô vào dung dịch 189g H;SO, (t.Ì riêng 
1,84) trong 140m nước. Phản ứng tỏa nhiệt mạnh. Sau khi phản 
ứng kết thúc và để nguội, chất. Alz(SO,);.18H¿O được tạo thành 
dưới dạng một khối trắng xốp. Thu được gần 425g. 

9. Để điều chế thành phẩm dưới dạng tỉnh thể bền, pha một 
dung dịch đun sôi gồm 36m H;SO;¿ (t.Ì riêng 1,84) trong 340zm/ 
nước, cho vào đó Al(OH)ạ cho đến khi nó tiêu thụ hết H;SO,. 

(Thử: khi đổ 0,Bmi dung dịch Na;SzO; 1N vào 3m dung dịch, 
trong thời gian 2ph chất lỏng vẫn trong suốt). Sau đó đem lọc 
dung dịch nước lọc cho bốc hơi đến t.1 riêng 1,38 và làm lạnh. 
Lọc hút những tỉnh thể vừa tách ra. 


NHÔM SưNFUA 
Alninium Aluminium Aluminium 
sulfuratum Sulrde suifide 
AlaSa TLPT 150,16 


Tính chất 

AIlz5; là một khối đặc màu xám vàng, t.] riêng 2,37, có mùi 
khí hydro sunfua. Khi cho thăng hoa để tỉnh chế Al;Ss, người ta 
được những tỉnh thể hình kim trắng có T chảy 1100°. Dưới tác 
dụng của nước nóng, phản ứng xảy ra mạnh, giải phóng H;§ vì 
trong nước, Al;S; thực thế hoàn toàn bị thành Al(OH); và HạS. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 3189-53, thành phẩm hạng ¿.k phải chứa ít 
nhất 60% AlzS¿. 

Điều chế 

1. Khi làm thí nghiệm mang kính oà găng (qy. 

Trộn một hỗn hợp gồm một phần bột nhôm và hai phần “lưu 
hưỳnh hoa”, tính theo trọng lượng và cho vào chén có dung dịch lớn, 
dùng dây bằng magiê làm ngòi châm. Khi phản ứng bắt đầu xảy ra 
mạnh (kèm theo giải phóng nhiều nhiệt), thì đậy nắp chén lại và để 
nguyên trong thới gian mấy phút. Đổ khối đang nóng chay lên một 
tấm sắt. Để nguội, đập nhỏ thanh cục và cho vào bình thật kín. 
Thành phẩm có chứa tạp chất Al và 9, nhưng có gì đáng ngại. 

2. Đốt nóng các vỏ bào nhôm (trong tủ hứt) dòng khí H;S tỉnh 
khiết, thoạt đầu đốt 5 giờ ở 600—630°, sau đó 13 giờ ở 1000”, rồi 
làm nguội trong khí quyến H;S. Thành phẩm chứa 90-97%, phần 
còn lại là AI và AlaOa. , 


NIKEN AMONI SửNFAT 


Niccolum sulfuricum — Nicbel qmmnonium — Nickel qunonium 


(mtmoniadtum suifnte suifat 
NiSO¿.(NH¿);S5O,.6H;O TLPT 395,00 
Tính chất 


NiSO,.(NH,);SO,.6H;O là những tỉnh thể lục chàm, thuộc hệ 
đơn tà, có t.] riêng 1,91 đồng hình với các hợo chất tương ứng 
của Co và Mg. Hầu như không tan trong dung dịch (NH¿);SO, 
bão hòa và lạnh. Khi đun nóng mất nước kết tỉnh mà không trải 
qua nóng chảy. 

Bảng 304 — Độ ¿an NiSO,(NH);SO„6H;O trong nước 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4464-48, thành phẩm ứ.k.p.£ phải chứa ít nhất 
98,0% NiSO¿.(NH¿);SOx.6H;O còn thành phẩm /.È ít nhất 96%... 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NISO,.C(NH„)zSO,.6H,O là (%): 


Tạp chốt : th pt  tb. 
Chất không tan trong TƯỚC 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 0,002 0,005 
Sắt (Fe) 0/0005 0,002 
Kẽm (2n) 0,005 0,02 
Coban (Co) 0,05 0,1 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,002 0,005 


Kim loại kiềm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,05 0,1 
Bị chú: Thành phẩm chứa không HUÁ 0,002% Co gọi là 
“không có Coban”. 


Điều chế 


1. Thành phẩm ¿.k.p.£ “Không có Co” điều chế như sau: 

Lắc mạnh hỗn hợp 100—125g (NH,);CO; 60g Na;HPO, và 10g 
NH,CI N¡NO;);.6HạO (.#&) và đun nóng hỗn hợp từ từ cho đến 
sôi. Khi đó, kết tủa tạo thành ban đâu hầu như hoàn toàn hòa 
tan; trong trường hợp ngược lại, thì thêm từng giọt NHẠOH cho 
đến không dung dịch hoàn toàn trong suốt. Đun sôi 15-20pà. 
Khi đó tạp chất CO”' tách ra dưới dạng CoNH„PO,, còn NiP' ở 
lại trong dung dịch. Cái khó là ở chỗ, khi đun sôi chưa đủ lâu, 
thì CO”' không kết tủa hoàn toàn, còn nếu đun sôi quá lâu thì 
cả Ni? cũng tách ra một phần. 

Sau khi đun sôi, để yên dung địch một giờ và lọc, thêm vào 
nước lọc khoảng 100m H;SO/, 50% và cô cạn đến thể tích 100— 
150m. Ngay ở trong dung dịch nóng cũng đã tách ra một phần 
NISO,.(NH,);SO,.6H:O, còn khi làm lạnh thì tách ra hoàn toàn 
(nếu loại Co?" không hết thì nước cái có màu hồng). 
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Đổ nước cái đi, và rửa tỉnh thể vài lần trên giấy lọc với nước. 
Kết tinh lại tinh thể đang còn ướt với lượng nước sôi nhỏ nhất. 
Tinh thể bát đầu tách ra, sau khi thêm 100m dung dịch 
(NH,);SO¿ bão hòa được axit hóa với 10m H;SO¿ loãng. Sau khi 
làm lạnh, lọc đung dịch, rửa tinh thể nhiêu lần với nước lạnh và 
cuối cùng với rượu. 

Thu được 48-50ø (gần 80%). 

2. Nếu tạp chất Co không có hại, thì thành phẩm có thể điều 
chế bằng phương pháp đơn giản nhiều; đổ lẫn các dung dịch bão 
hòa nóng đã lọc và được axit hóa bằng H;SO¿; trong hỗn hợp có 
280g NiSO¿.7H;O và 150g (NH,¿);5O,. khi đó, ngay lập tức, bắt 
đầu tách ra một tỉnh thể muối kép. Sau khi làm lạnh, lọc hút 
thành phẩm rồi rửa với nước lạnh và rượu. 

Hiệu suất gần với lý thuyết. 


NIKEN CACBONAT BAZƠ 
Niccolưưmnu carbonicwm Nicbel carbonodte NicbeÌ carbondf 
baStcum basitc basisch 
NICOzxN¡(OH); 


_ Tính chất 

Theo TCQG 4466-48, thành phẩm /.Èk.p.¿ phải chứa ít nhất 
44% Ni, còn thành phẩm £.È ít nhất 40%. 

.Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NiCOzxN¡(OH); là (%): 


Tụp chất tbpt th. 
Chất không tan trong nước 001 0,02 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Sunfat (SOu) 0,01 0,05 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
Coban (Co) 0,005 0,03 
im loại nặng nhóm HS (qui ra Cu} 0,005 0,01 
Kem (2n) 0,05 0,05 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,4 0,7 
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Bị chú: Thành phẩm chứa dưới 0,002% Co thuộc loại “không 
có coban”. 

Điều chế 

Muốn điểu chế thành phẩm hạng £.&.p.¿ không có coban, 
người ta thêm vào dung dịch sôi chứa 100g NazCO; (¿.È.p.£) trong 
400m nước, một dung dịch đun nóng đến sôi chứa 100g NiCI;¿ 
(.k.p.£ không có coban). Dung dịch phải có phần ứng axit. Lọc 
hút kết tủa NiCO;, rửa với nước nóng cho đến khi loại hết CI 
và sấy khô ở nhiệt độ không quá 40°. Lại rửa sản phẩm khô với 
nước nóng, khi đó những dấu vết cuối cùng của Cl- bị loại hết. 
Sấy khô thành phẩm ở 26-30°. Thu được 90g. 


NIKEN CLORäA 


Niccolum MNicbel chỉioride Nickel chiorur Nickel 
chỉordtum . chiortd 
NiCI; TLPT 129,60 
N¡Cl;.6H;O TLUPT 237,70 
Tính chất 
NiC]; là chất bột vàng hay là tinh thể hình phiến nâu vàng 
óng ánh, t.Ì riêng 3,55. khi đun nóng trong chân không sẽ thăng 
hoa mà không bị chảy rữa, và hóa lục do tạo thành tỉnh thể 
ngậm nước. Tan trong nước, rượu và gìÌycol. 
Tỉnh thể ngậm nước NiCl;.6H;O là những tình thể đơn tà có 
màu lục, lên hoa ở ngoài không khí khô, chảy rữa ngoài không 
khí ẩm. Tan trong nước và rượu. 


Bảng 305 — Độ tan NiCÌ; trong nước 
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Tiêu chuẩn thuốc m thị trường 

Theo TCQG 4038-48, thành phẩm ¿.È.p.£ và £.È phải chứa ít 
nhất 96% NiC1;.6H:O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NiC];.6HaO là (4): 


Tạp chất tp - tk. 
Chất không tan trong nước 0005 0,01 
Sunfat (SO,) 0,01 0,03 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Kẽm (2n) 0,01 0,05 
Coban (Co) 0,05 0,02 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,002 0,005 
Kim loại kiêm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,2 0,5 
Nitrat (NO) 0,008 0,1 


Bị chú: Thành phẩm chứa dưới 0,002% Co gọi là “không có 


coban”... 
Điều chế 


1. NiSO, + 6NHẠOH = [Ni(NHạ)¿]SO¿ + 6HO 
[Ni(NHa);]SO;¿ + 2NH,„CI = [Ni(NHạ);ÌCl; + (NH¿)›5O, 
[NiNHa);]Cl¿ = NiClạ + 6NH; 

Để điều chế các thành phẩm khan và ngậm nước hạng ứ.È.p.í 
không có coban (dùng làm nguyên liệu ban đầu để điều chế các 
muối niken khác), người ta đã tìm ra được phương pháp sau: 

Thêm 100g NiSO,.7H:O (kÿ (huộ?) vào 200m! NH,OH ẲI 

riêng 0,91). Lắc hỗn hợp và để yên một đêm để oxy hóa Ee”" 
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Loc dung dịch, khi đó, trên bề mặt giấy lọc không được tạo 
thành giấy nâu (nếu có thì phải để yên dung dịch thêm một 
ngày đêm nữa) và thêm 50g NH,CI 8), khi đó [Ni(NH;)s]Cl;¿ 
tách ra. Lọc hút tỉnh thể muối, rửa bằng dung dịch 20g NH„CI 
(Œ.k.p.£) trong 100n! NH,OH (t.] riêng 0,91), sấy khô và nung 
trong bát niken ở 450” trong tủ hút, thường xuyên trộn đều. 
Lượng NiCl; khan hạng /.È.p.† không có coban thu được là 35g. 

Muốn điều chế tình thể ngậm nước NiCl;.6H;O người ta hòa 
tan N¡C]¿ khan vừa điều chế trong 90mnÏ nước và lọc. Axit hóa 
nước lọc với 2m axit clohydric 10% (.È.p.£). Đun nóng đến sôi 
và thêm từng giọt 1-2m/ dung dịch BaC1; 3% để kết tủa SOA”. 
Lọc và cô nước lọc ở 75-80” cho đến khi tạo thành lớp váng. Khi 
làm lạnh thì khoảng 30g muối tách ra, lọc hút và cho muối vào 
lọ có nút nhám. Cô nước cái, còn có thể thu thêm gần 20g thành 
phẩm nữa. Thu được tất cả là 50—53g NiCl;.6H:O (92%). 

2. Cũng có thể điều chế NiCI; khan bằng cách đốt nóng 
NiCI¿.6H¿O 6 giờ ở 175°, 6 giờ ở 250° và 8 giờ ở 500°. Sản phẩm 
thu được bị thủy phân một phần, nhưng được khử nước khá tốt 
(hàm lượng HO < 0,2%). 

3. Phương pháp đơn giản điều chế thành phẩm “không chứa 
coba” là kết tủa niken clorua từ dung dịch nước axeton bằng 
hydroclorua. 


NIKEN NITRAT 


Niccolum nitricum Nicbel nitraqte Nichel nưrat 
Ni(NO;);.6H¿O TLPT 290,80 
Tính chất 


NI(NO;);.6H;O là những tỉnh thể màu lục ngọc bính, thuộc hệ 
đơn tà, có t.] riêng 2,05, dễ tan trong không khí khô và cháy rữa 
ngoài không khí ẩm. Nóng chảy trong nước kết tính ở 7ð5°, khi 
tiếp tục đun nóng, mất ba phân tử nước và sau đó mất HNO¿. 
khi nung đỏ thì phân húy, còn lại Ni¿O;. tan trong nước và rượu. 
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Bảng 307 — Độ tan NHNQg); trong nước 


ứC 
B55 ` 61,1 
70 - 63,9 
95 77,2 


Bảng 308 - Tỷ trọng các dung dịch nước Ni(NO); 


N(NO;); | dị |NiNO¿); đ° NiNO¿;|  đị 
% % % 


10 
12 
14 
16 
18 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4055-48, thành phẩm hạng ¿£.È.p. hay ¿& phải 
chứa ít nhất 98% Ni(NO¿);.6H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Ni(NO¿):.6H:O là (%): 


Tạp chất thpt  t+b. 
Chất không tan trong nước 0005 0,01 
Clorua (Cl) 0002 0,01 
Sunfat (SOa) 0,01 0,03 
Sắt (Fe) : 0,0005 0,001 
Kẽm (2n) 0,01 0,05 
Coban (Co) 0,1 0,3 
Kim loại nặng nhóm H;S (qui ra Cu) 0,002 0,01 
Kim loại kiềm và kiềm thổ (đưới đạng sunfat) 0,2 0,5 


Bị chú: Thành phẩm chứa dưới 0,002% Co gọi là “không có 
cobar” 
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Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng £.È người ta lắc mạnh 46g 
NIỚGO¿ Œ.k) với 140ml nước và từ từ thêm vào hỗn hợp thu được 
84mi HNO¿ (.È, t.] riêng 1,4). Đem cô dung dịch đến còn thể tích 
140m, để nguội, lọc hút tĩnh thể tách ra và cho vào lọ đậy kín. 

Thu được 35—38g. 

Khi làm bay hơi các dung dịch cái còn cho một lượng tỉnh thể 
đáng kể. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È.p.¿ “không có Co”, 
người ta đi từ NiClạ (không có coban, xem điều chế). Cho vào cốc 
57,5g NICI; khan, ð0m/ nước và 90mni HNO;¿ (.k.p, t]Ì riêng 
1,4). Cô hỗn hợp trong (rong tử hút), trên nổi cách thủy đến 
trạng thái bột nhão và tiếp tục nung trên bếp cách cát, trong 
chén niken hay bát sứ ở 500°. 

Kiếm tra ion Cl trong NiO thu được (gần 33g), nếu có CI' thì 
người ta rửa với nước nóng. Thêm 58zni HNO; (.È.p.í, t.] riêng 
1,4) đun nóng để hòa tan hết và lọc cô nước lọc tạo thành váng 
và để nguội. Lọc hút tỉnh thể và chuyển vào lọ có nút nhám. 

Thu được 100—120g. 

3. Muốn điều chế thành phẩm hạng ứ.È.p.£ không có Co thì 
thêm Niken hydroxyt vào dung dịch đun nóng đến 70—80° chứa 
400g NI(NO¿);.6HaO (¿.È) trong 800m nước và khuấy trong 2 giờ. 
Tất cả Co kết tủa đưới dạng Co(OH);. lọc dung dịch, rửa kết tủa, 
cô nước lọc và nước rửa, kết tinh như bình thường. 

Điều chế niken hydroxyt bằng cách thêm từ từ (từ hai đến ba 
lần) 105m dung dịch NaClO (chứa 60g NaOH và 70g clo hoạt 
động trong l7) vào dung dịch 12g Ni(NO;);6H;O trong 55mi 
nước. Lọc kết tủa và rửa với nước nóng để loại hết CI'.Ni(OH); 
có thể bảo quản trong nhiều nhất hai ngày đêm. 


NIKEN (II) OXYT 
Niccoliin oxydatum Nicbel sesguioxide Nichel oxyd 


Ni;ạO; TLPT 165,38 
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Tính chất 


Ni¿O; là những cục nhỏ đen ánh, dễ nghiền thành bột. Tan 
trong HạSOx và HNO¿ cho thoát ra Ô; và trong axit clohydric, 
cho thoát ra Cl. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4331-48, thành phẩm £& phải chứa ít nhất 
60,0% NI. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Ni¿O; hạng £.È là (%): 


Chất không tan trong axit clohydric 0,2 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra SO¿) 0,05 
Sắt (Fe) 0,003 
Coban (Co) 0,2 
Kim loại kiểm và kiềm thổ (dưới dạng sunfat) 0,3 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,01 
Clorua (Cl) 0,01 
Nitrat (NOa) 0,05 


Điều chế 
2N¡CI; + NaC]O + 4NaOH = Ni¿O; + BNaCl + 2H;O 

Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È người ta thêm 200m 
dung dịch NaOH* 30% vào dung dịch 330g NiCIl;6H¿O đã lọc 
(t.k.p.f không có coban) rồi vừa khuấy vừa từ từ đố thêm ð00-— 
600 dung dịch NaGCÌ]O (điều chế theo phương pháp 1). Để yên 
hỗn hợp một đêm, lọc hút kết tủa và rửa với nước nóng (2-2,5Ỷ) 
cho đến khi loại hết CI. Sấy khô kết túa ở 100, sau đó rửa với 
nước nóng (4-5) và cuối cùng sấy ở 130. 

Thu được 100g (90%). 


NIKEN SuNFAT 


Nicolum sulfuricum Nicbecl sulfate Nichel suifat 
NiSOu.7HạO TLPT 280,87 
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Tính chất 

NiSO¿ khan, điều chế bằng cách nung nhẹ NiSO,.7H:O là 
khối vàng sáng, hóa lục ngoài không khí do hút nước. Tan trong 
nước, không tan trong rượu và ete. 

Tùy thuộc vào điều kiện mà từ dung địch nước tách ra các 
hydrat khác nhau sau đây: 

NiSOa.7H;O: kết tỉnh giữa 15 và 20” — là những tỉnh thể hình 
thoi màu ngọc bích sẩm, có t.l riêng 1,98. 

NiSOa.6H2O: kết tỉnh giữa 30 và 40, dưới dạng những tinh 
thể hệ hình vuông. 

NISO/.4H¿O: kết tỉnh giữa 50 và 70 dưới dạng những tỉnh thể 
đơn tà, ở nhiệt độ thường, dễ dàng biến thành không trong suốt. 

Bảng 309 — Độ tưn NiSO, trong nước 


ESHIREENESLIREENEETIES 


1,1825 
1,2090 : 


"Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4465-48, thành phẩm ¿.&.p.‡ và £.k phải chứa từ 
20,3 đến 22,4% Ni (con số thứ nhất ứng với hydrat bảy nước, còn 
con số thứ hai ứng với hydrat sáu nước). 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
NiSOx.7HaO là (%): 
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Tạp chất t.b.p.t t.b. 


Chất không tan trong nước 0,005 0,02 
Clorua (C]) 0,002 0,01 
Sắt (Fe) 0,0005 0,005 
Coban (Co) 0,02 0,2 
EKñm loại nặng nhóm H;S (qui ra Cu) 0,002 0,01 
Kẽm (2n) 0,01 0,02 
Kim loại kiểm, magiê và canxi (dưới 0,1 0,5 


dạng sunfat) 

Bị chú: thành phẩm chứa dưới 0,002% Co gọi là “không có 
coban”. 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿k.p.£ không có coban, 
người ta dùng NiOI; khan, (.È.p.í, không có coban) làm sản 
phẩm ban đầu. 

Thêm 18znÏ H;Sox (/.È.p.f, t.] riêng 1,84) vào dung dịch 35g 
NIO]¿ trong 80m nước để trong tủ hút. Phần ứng phát nhiệt 
mạnh và cho thoát ra lượng lớn hydro clorua. Làm bay hơi dung 
dịch đến khô, bã đem nung trên bếp cách cát, sau đó thêm 150- 
200m nước, đun sôi cho đến tan hoàn toàn và lọc. Cô nước lọc ở 
70-75” cho đến xuất hiện váng tinh thể và để yên cho kết tinh. 

Thu được (khi sử dụng cả nước cái) 80g (80%). 

Thành phẩm ¿.&.p.£ không có Co có thể điều chế theo phương 
pháp điều chế thành phẩm Ni(NO¿).6H;O ¿.È.p./ không có Co 
bằng cách dùng Ni(OH); và tuân theo các nông độ và điều kiện 
như vậy. 


NITƠ 
Nitrogernium Nhrogen sticbstoff 
Na TLPT 14,008 


TLUPT 28,061 
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Tính chất 

Na là chất khí không màu, không mùi vị, ít tan trong nước 
(một thể tích nước ở 20° và 760mưnHg hòa tan được 0,0154 thể 
tích N›), đễ tan trong rượu hơn. T chảy —210,52°, T sôi —195,67°. 
1/ nitơ cân nặng 1,25056g (ở điều kiện tiêu chuẩn). 

Ở nhiệt độ thường, nitơ không có tác dụng hóa học, ở nhiệt 
độ cao hơn 560”, nó bị magiê, canxi, lithi và một số kim loại 
khác hấp thụ. 

Điều chế 


1. Nitơ có lẫn hỗn hợp các khí trơ vẫn có thể sử dụng trong 
nhiều việc. Người ta có thể điều chế nó bằng cách tách oxy và 
khí cacbonie ra khỏi không khí. 

Trong một ống chịu nhiệt, có chứa những hạt đồng oxyt, 
người ta dùng hydro để đuổi hết không khí ra khỏi ống (thử lại 
để kiểm tra còn không khí trong ống), cho luông khí hydro đi 
qua oxyt được nung nóng lên đến 200-250°, để khử oxyt thành 
đồng kim loại. Sau đó cho luồng không khí đi qua lớp đồng vừa 
điều chế, nung ống lên đến nhiệt độ đỏ rực. Chất khí thoát ra 
khỏi ống, gần như không còn oxy, cho qua một dưng dịch 50% 
KOH để hấp thụ hết CO¿, và sau đó sấy khô, người ta cho chất 
khí đi qua cột đựng CaCl; khan và cuối cùng cho qua axit 
sunfric đậm đặc. 

Để được nitơ tỉnh khiết hơn, một lần nữa nên cho chất khí đi 
qua ống đựng đồng nung nóng. Phương pháp này còn được áp 
dụng để tách lượng oxy còn dư trong nitơ ky thuật 95—99%. 

2. Để nitơ hoàn toàn không còn lẫn oxy, người ta điều c. Ấ nó 
từ không khí với hydro lấy dư đi qua ống bằng sắt, chứa amiáig 
có mạ platin gói trong tấm lưới đồng. 

Nhờ có platin (chất xúc tác) tất cả oxy tác dụng với hydro tạo 
thành nước. Để tách hydro thừa, người ta cho hỗn hợp đi qua 
ống sắt đựng đồng oxyt nung đỏ. Như vậy nitơ chỉ còn chứa khí 
trơ và hơi nước. Để tách hết hơi nước.ra, người ta cho hỗn hợp 
đi qua những cột có đựng chất hút ẩm. 
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3. Nitơ tính khiết không chứa khí trơ, có thể điều chế theo 
phản ứng. 

(NH¿)¿SO¿ + 2NaNO; = 2N; *+ Na¿S§SO¿ @ 4HạO 

Người ta rót một dung dịch Lão hòa 50g (NH.);SO; vào trong 
một bình cầu đáy tròn, đậy nút lại. Xuyên qua nút, người ta đặt 
một phêu giọt đựng dung dịch NaNO; bão hòa và một ống dẫn 
khí. Đun cách thủy bình cẩu. Sau đó mở khóa phểu để nhỏ từng 
giọt dung dịch NaNO; vào bình. Có thể điều chỉnh tốc độ khí 
thoát ra bằng cách thay đổi tốc độ nhỏ giọt trong phêu. 

Thu khí vào bình chứa khí sau khí đã đuổi hết không khí 
trong bình. 

Để tỉnh chế nitơ sạch oxy và nitơ oxyt, người ta cho đồng 
nung đỏ như đã mô tả trong phương pháp 1. 

Có thể tách hơi nước và nitơ oxyt khỏi nitơ bằng cách làm 
lạnh thật mạnh, nhúng bình thủy tỉnh chứa khí vào trong không 
khí loãng. 

4. Phương pháp sau đây là phương pháp rất tốt để tính chế 
nitơ kỹ thuật (trong các bình) để loại hết oxy. Người ta cho khí 
đi qua một dung dịch amoni clorua bão hòa trong nước amoniac 
(t.l riêng 0,85) và có chứa đổng kim loại. 

Muốn vậy, trong ba cột thủy -=e 
tỉnh đặt nối tiếp nhau, mỗi cột 
có chiều cao 1 và đường kính 
8em và đều chứa chất đồng xoắn 
(h.40), người ta đổ dung dịch 
trên vào đẩy ống. Khi oxy dần 
dần bị hấp thụ thì dung dịch 
biến thành màu chàm do sự OXY — — 
hóa đồng thành Cu””. Hình 40, Cội để tách oxy khi tính chế nítơ. 

Thường thường dung dịch trong cột cuối cùng hầu nhứ không 
mâu vì oxy đã bị giữ lại ở hai cột ban đầu. Khi để yên, màu 
chàm của dung dịch tự động biến mất rất nhanh do đồng kim 
loại khử CuỶ" thành Cu". Trong trường hợp hằng ngày phải tỉnh 
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chế đến mấy chục lít N;, thì cứ mỗi tháng một lần phải thay 
chất đựng trong cột. 

Khi chất khí vừa tách ra khỏi cột cuối cùng, thỉnh thoảng 
phải cho qua bình Tisenkô chứa axit sunfuric loãng (để hấp thụ 
khí amoniac cuốn theo) và qua cột chứa KOH rắn (để làm khô). 

Có thể hấp thụ những vết oxy cuối cùng bằng Mn(OH); vừa 
điều chế dưới dạng huyền phù trong nước. Để điều chế nó, người 
ta đổ mi dung dịch 0,1N MnCl; và ðm! dung dịch 0,1 KOH 
vào 100m nước chứa trong bầu khí nitơ. 

Màu hồng nhạt của huyền phù dân dân sẽ thâm lại khi có 
oxy bị hấp thụ vào. 

2Mn(OH); + Os; = 2H;MnQOs 

ð. Có thể tỉnh thể nitơ bằng cách cho nó lội qua dung dịch 
pyrogalol (axit pyrogalic) bão hòa trong dung dịch 10% KOH 
(hay NaOH), hay qua dung địch CrCl; trong môi trường axit. 

Nếu cần có nitơ hoàn toàn không chứa oxy thì sau khi tỉnh 
chế nó bằng cách dùng đồng để khử (xem điều 1). Người ta cho 
qua một hỗn: hợp ete và natri triphenylmetyl, ướp lạnh bằng 
không khí lỏng. 


DINITƠ OXYT 
Nữưrogentum Niưrous oxide  SHckoxydul Lachgas 
oxydumlatumn 
NzO TUPT 44,016 
Tính chất 


NạO là chất khí không màu có mùi và vị hơi ngọt. T' chẩy — 
102,4”, T sôi -88,5. Tý trọng của NạO lỏng (so với không khí) là 
1/5299 ở 0° và 760mưnHg. T.] riêng của N;O lỏng ở 89° bằng 
1,226. tan được trong nước và càng dễ tan trong rượu (một thể 
tích rượu hòa tan được bến thể tích N;O). Khi nung nóng quá 
550”, NạO bị phân hủy theo phản ứng. 

2NaO = 2N; + O; 
và vì thế cho nên que diêm vừa tắt sẽ bốc cháy trong khí khô. 
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Bảng 311 - Độ (an N;O trong nước 


Độ tan NạO 7 Độ tan NạO / 


Hít phải NạO gây ù tai và bất tỉnh. Hiện tượng này sẽ chóng hết 
ngay nếu đưa ra ngoài chỗ thoáng. Hít phải khí N;O pha loãng với 
bốn thể tích không khí trong thời gian mấy phút sẽ bị say. 

Điều chế 

1, Tiện lợi nhất trong việc điều chế dinitơ oxyt là đun nóng 
amoni nitrat khô ở nhiệt độ gần 2009. 

NHẠNGQ¿ = NO + 2H;O 

Vì amoni nitrat hút ẩm mạnh, cho nên trước phải làm khan 
nó bằng cách nung nóng từ từ trong chén sứ cho đến khi nóng 
cháy, nhưng không quá 170°. Để nguội hỗn hợp nóng chảy rôi 
đập ra thành cục nhỏ. Khi làm khan cũng như khi đập nhỏ muối 
phải lưu ý đừng để các chất hữu cơ (than, giấy, v.v...) rơi vào, bởi 
vì muối tạo thành hỗn hợp nổ với những chất này. 

Người ta cho vào bình cổ cong một lượng muối khan cần 
thiết, lưu ý là cứ 4g thì thu được 1i đinitơ oxyt. Tuy vậy, lượng 
muối dùng không được quá 100g. Đun nóng bình bằng một ngọn 
lửa nhỏ, chú ý để cho bình nóng đều. Ở 170° muốn nóng chảy và 
quá 190” thì nó bị phân hủy. Không nên để quá 200%, bởi vì khi 
đun quá nóng-sự phân hủy muối có thể xắảy ra mạnh và khi đó 
một phần tạo thành NO¿. 

Vì những lý do đó, cho nên phải ngừng đun trước khi còn một. ít 
muối chưa bị phân hủy hết. Để tỉnh chế khí vừa thoát ra khỏi tạp 
chất NO và Cl; (nếu trong trường hợp muối ban đầu có chứa 
NHẠC)) người ta cho khí lội qua những bình rửa mắc nối tiếp dựng 
dung dịch KOH 20% và dung dịch FeSO, 10%. Vì khí N:O tan được 
trong nước cho nên người ta thu khí này trong bình chứa khí đựng 
đây dung dịch muối ăn bão hòa hay đẩy nước nóng. 
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2. Để điều chế N;O ngoài NH,NO; có thể dùng hỗn hợp 17 
phần muối NaNO; khan (hay 20 phần KNO; ) và 13-14 phần 
muối (NHạ);SO¿ khan tính theo trọng lượng. 

Cho hỗn hợp vào bình cổ cong và đun nóng, ban đâu ở nhiệt 
độ 230° sau tăng đến 300°. Phản ứng xảy ra khá êm địu so với 
phương pháp 1; do đó cho phép dùng một lượng hỗn hợp ban 
đầu. Cách tiến hành giống như đã chỉ dẫn ở trên. 


NITƠ DIOXYT VÀ DINITƠ TETROXYT 


Nưtrogentum Nitrogen peroxide Srickstoff dioxyd 
Peroxyddatum Nitrogen dioxide Siick dioxyd 
NO; TUPT 46,008 
N;O¿ TLPT 92,016 


Tính chất 


Ở những nhiệt độ trung bình hỗn hợp NO; và N;O, năm cân 
bằng với nhau, nó là một chất khí màu đỏ, rất độc, có mùi khó 
ngửi. Cân bằng N;O,.2NO; phụ thuộc nhiệt độ. Dưới 0° hầu như 
chỉ có N;O,. Độ phân ly của N:O¿ ở các nhiệt độ khác nhau được 
trình bày trong bảng 312. 


Bảng 312 — Độ tưn N:Ö¿ trong nước 


NzOa là những tỉnh thể không màu. T chảy 9,3, T sôi +21,4° 
(bị phân húy ra NQ;), t.] riêng 1,491g/cm”. Cởi một ít hước, 
dung dịch có màu lục, khi thừa nước dung dịch tạo thành N;O; 
và HNO:. Hơi NO, (và cả NO;) khó thở, gây hỗn hợp, và khí hít 
nhiều bị sưng phổi. 
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N¿O¿ là chất oxy hóa rất mạnh, tác dụng mãnh liệt với nhiều 
hợp chất hữu cơ và đôi khi gây ra nổ. 

Điều chế 

NHớơ dioxyt một khí độc, phải làm trong tủ hút. 

2Pb(NO;); = 4NO¿; + 2PbO + O; 

Chì nitrat đã được nghiền nhỏ, đem sấy khô bằng cách đem 
nung nóng trong bát sứ (rong tả hút!). trộn đều cho đến khi không 
còn tiếng rắc rắc và khi khí nâu bắt đầu thoát ra. Chì nitrat đã 
được sấy khô, cho vào bình hút ẩm để nguội. Đem trộn với các tỉnh 
khiết đã được nung nóng từ trước (lượng cát và lượng muối lấy chì 
bằng nhau). Người ta cho hỗn hợp vào bình cổ cong, miệng bình đặt 
dốc ngược lên trên và hàn với ống hút ẩm thủy tính đựng canxi 
clorua, bình thu (khô ráo) được nối với ống hút ẩm. 

Người ta đun nóng từ từ hỗn hợp trong bình cổ cong. Khi đó 
chì nitrat bị phân hủy và khí nitơ đioxyt màu nâu đỏ thoát ra, 
khí này làm ngưng tụ trong bình thu được ướp lạnh bằng hỗn 
hợp muối và nước đá. Sau một thời gian, chất lỏng biến thành 
màu vàng nâu, sau thành màu vàng và cuối cùng gần như không 
màu. Nếu ướp thật lạnh thì chất lỏng kết tỉnh thành một khối 
tỉnh thể trắng (NzO, rắn). 

2. Muốn điều chế NạO; tinh khiết với số lượng tương đối 
nhiều thì có thể dùng phản ứng tương tác giữa HNO¿ và NaNO¿. 

2HNQa + 2NaNO; = 2NaNO; + HạO + NạOs 

sau đó dùng oxy để oxy hóa N;O¿. 


NITƠ OXYT 
Nitrogenium Nhric axtde Sttcboxyd Stickstoffnonoxyd 
oxydatum Saipetergas 
NO TLUPT 30,008 


Tính chất 


NO là chất khí không màu, với oxy tạo thành hơi màu nâu. T 
chảy 163,7, T sôi 151,8”. Ở điều kiện tiêu chuẩn. 1/ NO nặng 
1,340g. Ít tan trong nước, trong rượu có phần dễ tan hơn. 
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Bảng 313 - Độ tan NO trong nước 
(trong 11 của ở 760nưmHg) 


Điều chế 


1. 3Éu + 8HNQ; = 3Cu(NQ¿)¿ + 2NO + 4H;O 

Người ta cho đồng vụn (dây, vỏ bào) 
vào trong bình hai cổ hay trong bình 
Kíp và qua phễu giọt, nhỏ từ từ HNO¿, 
t.] riêng 1,1—1,15 vào. 

Giữ đừng cho hỗn hợp nóng lên để 
tránh tạo thành những nitơ oxyt khác. 
Vì vậy nên dùng nước lạnh để làm Hình 4.1. Dụng cụ để 
nguội bình phản ứng (ñ.47). điều chế nitơ oxyt 

Mới đầu trong bình hiện ra những hơi NO¿, tạo thành độ NO 
bị oxy hóa bởi oxy của không khí trong bình. 

2NO + O› _ 2NO¿ 

Để tách nitơ oxyt khỏi hỗn hợp những nitơ oxyt hóa trị khác và 
khỏi những giọt HNO; bám vào, người ta cho khí lội qua một bình 
rửa chứa dung dịch 5% NaOH và thu khí trên nước. Trong trường 
hợp cần thiết phải sấy khô, người ta cho khí qua ống đựng KOH rắn. 

2. 3FeCl¿ + KNO¿ + 4HCI = 3FeC)¿ + KƠI + NO + 2H:O 

Cho vỏ bào sắt vào trong B0! axit clohydric (t.Ì riêng 1,19), 
người ta điều chế được dung dịch FeCla bão hòa, đổ thêm dung 
dịch 50m1 axit clohydric (t.Ì riêng 1,10), 20-30m/ dung dịch 20% 
KNO; và đun nóng hỗn hợp. Sau khi đuổi hết NOs ra khỏi hệ, 
người ta thu được nitơ oxyt, và để tình chế, người ta cho khí lội 
qua dung dịch 30% KOH. 

3. EeCl¿ + NaNO; 2HCI = FeClạ + NaCIl + NO + H;ạO 
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Khi mở khóa phễu giọt để cho dung dịch 40% NaNO; chảy 
vào bình chứa sắn hỗn hợp dung dịch 30%. FeCl; (hay là dung 
dịch 20% FeSO¿) và axit clohydric (t.Ì riêng 1,18) có cùng thể 
tích như nhau, T chảy thu được dòng khí nitơ oxyt thoát ra đều 
đặn. Để tính chế, người ta cho khí đi qua dung dịch 10% NaOH. 

4. Đối với hỗn hợp khí có chứa nitơ oxyt, có thể tách nó ra 
bằng cách cho chất khí từ từ lội qua một dung địch 20% FeSO¿ 
trong môi trường đã được axit hóa nhẹ bằng axit sunfuric. 

NHớơ oxyt dung dịch hấp thụ, khí đun nhẹ sẽ thoát ra lại. 

FeSO, + NO —— [Fe(NO)]SO, 
Những phần khí thoát rượu đầu tiên có chứa tạp chất NO¿. 


Nước 
Aqua Water Wasser 
HO TUPT 18,016 
Tính chất 
HạO là chất lồng trong suốt, không màu (lớp dày có màu xanh 
da trời) không mùi và không vị. T chảy 0°, T sôi của nước phụ 
thuộc vào nhiều vào áp suất của khí quyển. Trong khoảng 660 
860mmHg nhiệt độ sôi của nước có thể tính theo phương trình 
sau đây với độ chính xác đến + 0,0004°. 
+ P= 100 + 3,68578.10” (P - 760) - 2,0159.10””5 
__ (P- 760) + 1,621.10° (P- 760) 
ở đây là áp suất tính bằng mmHg. 
THạO = (H*) (OH) = 10" 
Tương ứng với độ phân ly gần 0,000001%. 
Bảng 314 ~ Tỷ trọng các dung dịch nước biến đổi theo nhiệt độ 


0,99815 0,99823 
0,99930 0,99224 


0,990868 0,97781 
1,000000' 0,95839 
0,999727 
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Bảng 31ỗ — Thể tích của nước biến đổi theo nhiệt độ 


. Thể tích mử Thể tích mử 


1000,131 1005,266 
1000,000 1007,82 
1000,260 1022,7 
1001,741 1043,4 
1004,310 


Bảng 316 - Áp suất riêng (P) của hơi nước trên nước ở 
các nhiệt độ khác nhau 


Bảng 317 ~ Sự hấp thụ hơi nước bởi các chất làm khô khóc nhau 


Độ ẩm còn lại của 
không khí ở 25°, 


0,14-0,25 
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CaBrsa 
CaO 
NaOH 
B;Osa 
MgO 


KOhH 

AlsOs 

H;ŠO¿ 

Ba(ClOa); 

Mg(ClO/); 

PO; 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 6709-53, nước cất phải có pH trong khoảng 5,4-6,6. 
Lượng (n/Ù) tạp chất tối đa cho phép: 


Bã không bay hơi b 
Bã sau khi nung 1 
Amoniac và muối amoni (qui ra NHạ) 0,05 


Ngoài ra, cần phải thử nước như sau (tất cả thuốc thử dùng 
để thử phải là hạng £.È.p.¿): 

1. Sưnføt (SO,”). Lấy 100mi nước, cho thêm 1l HƠI, t] 
riêng 1,12 và 2n! dung dịch BaCl; 10%. Sau 18 giờ, đáy bình cầu 
không được đục vì kết tủa BaSO¿ sinh ra (so sánh với bình cầu 
đựng nước). 

9, Ciorua (CÌl). Lấy 100mÌ nước, cho thêm 0,ðm HNO¿ tÌ 
riêng 1,15 (/.È.b.h) và 1m dung dịch AgNO;0,1A, Sau 10ph dụng 
dịch không được rõ rệt. 

3. Nữrat (NO; ). Lấy 25ml nước (cần thử), cho thêm hai giọt dung 
dịch 1% phenolphtalein trong rượu và nhỏ từng giọt dung dịch NaOH 
0,1N đến khi màu hồng biến mất. Lấy 25mm! nước khác đổ vào bát sứ, 
cho thêm bằng ấy dung dịch NaOH 0,1, nhưng không cho thêm 
chất chỉ thị rồi đun cách thủy cho đến cạn khô. 


720 
http://tieulun.hopto.org 


Thêm vào bã khô ở trong bát 1zn/ dung dịch NaCl, 0,4m 0,01% 
dung dịch chàm trong axit sunfuric (TCQG 4511-48) và khuấy). 

Sau 15p2, đổ tất cả lượng trong bát vào bình nón cỡ 50mi. 
Tráng bát hai lần bằng nước cất, mỗi lần 25mm, đổ nước tráng vào 
bình khuấy. Nước sẽ được xem là tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch 
đem thử không yếu hơn màu của dung dịch mẫu. Dung dịch mẫu 
được pha như sau: lấy vào bát sứ nhỏ 0,5 dung dịch chứa 0,005mi 
NÓ; và một lượng dung dịch NaOH bằng lượng đã thêm vào 25m 
nước đem thử ở trên. Đun cách thủy bát sứ cho đến cạn khô. Lấy bã 
khô trong bát trộn với bã khô thu được sau khi cô nước, đem thử rôi 
cho thêm cùng lượng được natri clorua, chàm, axit sunfUric và 
nước theo cùng một trật tự như đã làm ở trên. 


A. Các kim loại nhóm H;ạŠS và nhóm (NH„);zS. Lấy 100mÏ nước 
(cần thử) đã đun sôi để nguội vào một ống hình trụ có nút 
nhám, cho thêm 5z nước có hydro sunfua vừa mới điều chế, sau 
10ph quan sát màu. Sau đó thêm 2 dung dịch NH„OH 10% và 
sau 10øb lại quan sát màu. Trong cả hai trường hợp, nước đem 
để phân tích đều cần phải không màu (so sánh với nước tỉnh 
khiết). 

5. Canxi (Ca”'). Lấy 200m1 nước, thêm 4m đụng dịch NHOH 
10% và 25mi dung dịch amoniac oxalat. Đun nóng dung dịch đến 
sôi và để yên trong 18 giờ. Đáy của bình không được đục vì kết 
tinh CaOs©x. 

Chú ý: Hòa tan 6g NHCl vào 60m nước, cho thêm 10m 
dung dịch (NH¿)zC¿Oa¿ bão hòa và 5zz/ (NH,OH 10%). Đun nóng 
hỗn hợp đến sôi, để yên trong 24 giờ rỏi dùng ống hút lấy 40m 
dung dịch trong suốt để đem thử ion Ca”". 

6. Tính bị oxy hóa. Để vào bình câu đã rửa sạch, 100m nước 
(cần thử). Thêm 2z H;SO¿, t1 riêng 1,11 (.È.h.h) và 0,15nl 
dung dịch 0,01 KMnO/. đun sôi dung dịch trong 3pb và so sánh 
với nước cất tinh khiết, nhìn trong cả bai bình cầu ánh sáng 
truyền qua và trên nền trắng. Bình đem thử cân có màu phớt 
hồng. 
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Nước cất đùng trong phòng thí nghiệm thường cần được thử 
clorua và sunfat. Luôn luôn phải kiểm tra pH của nước. Lấy 
100m nước cần thứ, thêm một giọt phenolphtalein đồ đung dịch 
phải có màu vàng hoặc hòng vàng, khi thêm một giọt metyl đỏ, 
màu phải vàng. 

Điều chế 

Người ta thường điều chế có độ tính khiết dùng làm thuốc thử 
từ nước thiên nhiên hoặc nước cất bằng cách cất cẩn thận, tinh 
chế khỏi CO; và các tạp chất khác. 

1. Nếu trong nước có các vết muối amoni, nhất là (N"H„);CO; mà 
không có clorua thì trước cất chỉ cần thêm 0,5—-1g phèn trên 1/ 
nước để liên kết NH¿*. Nếu trong nước còn có clorua thì cho thêm 
0,66g NaaHPO¿. nếu nước bị bẩn bởi các chất hữu cơ thì cân phải 
phá chất đó bằng cách thêm 0,025g KMnO; trên 1/ nước. 

Trước hết cho thêm nước vào dung dịch KMnÓO¿, sau nửa giờ 
thêm dung dịch phèn [Kal(SO,);.12H;O], một giờ sau thêm dung 
dịch Na;HPO,. Sau nửa giờ nữa. Lọc chất lỏng vào đáy bình cầu 
tròn, đun sôi khoảng 10pb, cất với ống sinh hàn thường. Bỏ 
phân cất. được lúc đầu (10%). 

Muốn có nước tinh khiết tuyệt đối, thì cất lại một lần nữa 
nước cất trong bình cổ cong platin hay bằng bạc với ống sinh 
hàn cũng bằng platin hay bạc (thủy tỉnh và sứ bị ăn mòn dần). 
Bỏ phần cất được lúc đầu. : 


` 


2. Để xác định lượng nguyên tử của các TT tố, người ta 
điều chế nước hoàn toàn tinh khiết từ nước cất thường bằng 
cách kết lại hai lần với dung dịch KMnO¿ đã kiểm hóa trong 
dụng cụ thủy tỉnh. Sau đó, cất lại lần thứ ba trong bình cầu 
bằng thủy tính “pyrex” với ống sinh hàn bằng thiếc, các chỗ nối 
cần phải nối liền với nhau bằng thủy tinh-nhám. Hứng nước 
tỉnh khiết vào bình cầu bằng thúy tỉnh Jena. 

8. Nước cất tinh khiết dùng để đo độ dẫn điện được điều chế 
bằng cách làm lạnh phân đoạn nước cất. lượng nước đá xuất 
hiện đầu tiên là rất tỉnh khiết. 
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4. Có thể dễ đàng loại sạch khí CO; ra khỏi nước bằng cách 
cho không khí sục qua nước ở áp suất thấp. Chẳng hạn như khi 
sục 2/7! không khí qua 5 nước trong 40ph ở áp suất 90- 
25mmHg, thì lượng CO; trong nước giảm xuống còn 1.10" phân 


tử gam trên 1. 

ð. Để điều chế một lượng lớn nước có độ đẫn điện riêng 
0,6.10”” 0,8.10”Ê mơ, người ta có thể dùng máy vẽ trong ».42 để 
cất lại nước đã cất. Lấy nước đã cất điều chế bằng cách ngưng 
- hơi ở nhiệt độ dưới 100° một ít (rất cẩn để cho một phẩn hơi 
không ngưng lại), đổ vào bình cất 1 với tốc độ 15i/giờ. Qua ống 
3, đổ hồn hợp sunfoctomic (10g Na;CrzO; và 9m H;SO; đặc trên 
các chất hũu cơ. Lượng nước thừa chưa kịp cất sẽ theo ống 3 
chảy ra ngoài. Ống 3 này đồng thời cũng để điểu chỉnh mức 
nước trong bình cất. Bộ phận có công cụng đặc biệt, bảo đản cho 
nước cất có phẩm chất tốt là ống 4. Ông này dẫn không khí tới 
trực tiếp mặt tháong của nước trong bình cất 1, không này đã 
được đuổi sạch khí CO¿ và NHạ. tốc độ cất (khoảng 9//giờ) được 
duy trì bằng bộ phân dun nóng bằng điện, ống sinh hàn cũng 
được điểu chỉnh như thế nào để nhiệt độ của nước được sẽ không 
quá 70”. Nước tỉnh khiết cất được sẽ có pH 6,8. 

Để tách những giọt dầu 
rất nhỏ lẫn trong nước cất 
dùng lúc đầu, người ta mắc 
vào trước ống ð một bộ phận 
tách số 6 (xem hình vẽ). 

6. Nước tỉnh khiết hơn 
nữa cô độ dẫn điện riêng gần 
giá trị lý thuyết (5,52.10 °mo) 
điểu chế rất phức tạp. Nguyên Hình 42. Máy điều chế nước cất. 
liệu để điêu chế của là “nước 1. linh cất: 2, Ống đổ hôn hợp sunftscrtvnie 
dùng để đo độ dẫn điện" TH nn đ c2 ky TU 
(xem mục 3). Dùng dụng cụ 6. lộ phần tách: 7, Ông sinh hàn. 
vẽ hình 43 để cất. 
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Qua miệng ống 2 có nút nhám, đổ 5 nước cất vào bình cầu 1. 
dùng lò điện để đun nóng bình cấu, điều chỉnh lò để nhiệt độ 
của nước 80-90°. Thổi vào bình cấu dòng khí nitơ tỉnh khiết đã 
loại sạch CO; và NH:. qua ống 3 cuối ống 3 là một tấm thủy 
tỉnh xốp 4. để tiv khí nitơ, sục khí nitơ qua lần lượt các bình rửa 
đựng dung dịch KOH đặc, H;SO; đặc và ba bình rửa dựng nước 
“để đo độ dẫn điện”. Trong các bình rửa, khi đi qua các tấm thủy 
tính xốp 4, phun ra những bọt rất nhỏ. Nối bình cầu 1 với bình 
rửa 8 và bình rửa 8 nối với ống đựng vôi tôi xút để giữ cho khí 
CO; khỏi vào nước. Đóng vòi 7 và mở các vòi 5 và 6, cho đòng 
khí nitơ liên tục đi vào dụng củ trong 20-30 giờ. Sau đó khóa vòi 
6, áp suất khí tăng lên đẩy nước từ bình cầu 1 lên bình cẩu 9 
băng thạch anh Khi nước đã lên đủ, mở vòi 7 và nước từ bình 
cầu 1 thôi dâng lên bình 9 bằng thạch anh. Khi nước đã lên đủ 
mở vòi 7 và nước từ bình cầu 1 thôi đâng lên bình 9. khóa vòi 5, 
dùng lò điện 10 đun nóng hình cầu 9 và cất nước trong dòng khí 
nitơ. Dùng lò 12 đun nóng bình cấu 9 và cất nước trong đòng khí 
nitơ. Dùng lò 12 đun nóng bình cầu 8 trên 100° để tránh những 
giọt nước té vào ống sinh hàn. 

11 


Hình 4.3. Dung cụ để điểu chế nước có độ dẫn điện gần lí thuyết 
1. Bình cầu; 2. Ống cho nước vào; 3. Ống cho khí nitơ vào; 
4. Tấm thuỷ tinh xốp; 5, 6, 7. Vỏi; 8. Bình rửa đựng nước; 
9, Binh cấu cất; 10. Lô điện; 11. Ống sinh hản; 12. Lỏ điện 
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_Ống sinh hàn 1/ và các bộ phận chính của máy đều bằng 
thạch anh hàn liền với nhau. Chính vì thế mà máy khá đắt tiền. 

Các bộ phận rời nối với bình cầu 1 bằng các ống nối nhám 
bằng thạch anh hoặc thủy tinh Jena. Ống sinh hàn 11 nối với 
bình đo độ dẫn điện cũng bằng ống nối nhám. Bình đo độ dẫn 
điện đồng thời là bình hứng nước. Mọi bộ phận bằng thạch anh 
hay thủy tỉnh, trước khi lắp rắp máy đều rửa bằng hỗn hợp 
sunfocromic ấm. Rửa nhiều ngày với nước cất ít ra rửa bằng hơi 
nước trong 10 giờ. Tuy vậy, sau ít ngày phải tháo máy ra sửa 
chữa trước khi nước điều chế được còn khá tỉnh khiết. 

Tốc độ cất được khoảng 400m!/giờ. Nước điều chế được sẽ có 
độ dẫn điện riêng x = 6,5.10 ° ~ 80.10 Š mo. 

7. Nước rất tính khiết có thể điều chế bằng cất nước trong 
dụng cụ bình thường có cột phân đoạn đường kính 40mm, dài 
600mm và ống sinh hàn bằng thủy tỉnh bền hóa học. Tất cả các 
chỗ nối trong dụng cụ đều được nối bằng van thủy lực. Bỏ các 
đoạn ống thủy tính đài 5mm, đường kính 5mm vào cột phân 
đoạn. Nước đem cất phải có độ dẫn điện riêng x = 8.10 — 
13.10 mo. Cần phải tiến hành cất như nào để nhiệt độ của nước 
ngưng được không dưới 50-70”. Trước khi dùng, cẩn dùng hỗn 
hợp sunforomic nóng để rửa dụng cụ, rửa bằnh hơi nước trong 
vài giờ và dùng nước cất nóng rửa vài lần. Rất cần cho thêm vào 
mỗi một lít nước đem cất 0,15g KHSO,. 

Với tốc độ cất 500—600nÏ/giờ, có 10! nước đem cất thì thu  s 
được 1,ỗ/ nước cất được lúc đầu không đủ tinh khiết, x = 8,ð.10Ẽ 
mo, và phân nước còn lại có độ dẫn điện x = 8.10” ~4,6.10 7 mo. 

8. Đưới đây là một trong các máy cất nước tự động (h.44). 
máy có công suất 1//gờ. 

Đáy của bình cầu 1 cỡ 1,5/ hàn với một ống tu chữ Làm ngược 
nối với ống sinh hàn 2 dài 50-60cmn. Trong bình cầu có bộ phận 
đốt nóng gồm hai điện cực 3 bằng than, đường kính 10mm, dài 
70mm. Nhờ các dây dẫn to 4 (được = 2,0—2,5mm) bằng đồng, các 
điện cực than được cắm vào nút cao su và nối với nguồn điện. 
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Một trong hai dây dần được nối bằng ống cao su mỏng. Để tránh 
các điện cực than chạm vào nhau, người ta chụp lên đầu của một 
điện cực một nút cao su 5. nối vào bình cầu 1 bình điều chỉnh 
mực nước 6. mở vòi nước máy cho đi vào ống sinh hàn 9, rồi vào 
bình điện chỉnh 6 và bình cầu 1. lượng nước dư trong bình điều 
chỉnh theo ống chảy vào phễu 8. phễu này mắc vào một tấm 
bằng thau 9 có thể co dân, Được trọng lượng của nước ở trong 
phễu hạ thấp xuống và đóng kín mạch ở công tấc 10 (dây dần 
nhúng vào côc nhỏ đựng thủy tình ngân). Sau 3-Bph, nước trong 
bình cầu bắt dầu sôi. Nước cất được sẽ có pÏĩ 7,1—7,15. 


Hình 4.1. Máy cất nước tự động 


1. Bình cầu nước; 2. Ống sinh hàn; 3. Điện cực than; 
4. Dãy dẫn bằng đống; §. Nút cao su (bộ phận bảo vệ); 
6. Bình điều chỉnh mức nước; 7. Bình hứng; 8. Phễu; 
9. Tấm thau; 10. Công tắc. 


NưỚC CƯỜNG THẳY 
Acidum chioromitdrostưn Nhrohydrochiorie Salpeter 
Acidum chioronitrieum axid saÌzsaure 
Aqua regia Konigtuuasser 


Tính chất 
Nước cường thủy là một chất lỏng ăn da mạnh, không màu, 
nhanh chóng chuyển sang màu vàng, có mùi clo. 


726 
http://tieulun.hopto.org 


Điều chế 
Trộn lần ba thể tích axit clohydric, t.Ì riêng 1,19 với một thể 


tích HNO¿, t.] riêng 1,38—1,40. chỉ nên Đinh hỗn hợp ngay trước 
khi dùng. 


Trong một số trường hợp, người ta pha nước cường thủy từ 
các axit loãng hơn. 


OXY 


Oxygentum Oxygen Sgduterstoff 
O; TLPT 3200 ˆ 
Tính chất 
O¿ là một khí không màu, không mùi vị, t.Ì riêng 1,1053 (theo 
không khí). Trong những điều kiện thường trọng lượng 1/O; là 


1,42892g, Ở -—186°, t] riêng của oxy lỏng là 1,158. T chảy — 
218,8°. T sôi -183°. 


Tan rất kém trong nước; thể tích oxy V tan trong một thể 
tích nước ở nhiệt độ ¿ có thể biếu điễn bằng công thức: 
V = 0,04115 + 0,0010899¿ + 0,000022563:7 
Bảng 318 — Độ tơn của oxy trong nước dưới 760mmHg 
(gui uễ các điều biện tiêu chuẩn) 


O; thể tích trong 1 t.tích nước | O; ø trong 100m nước 


0,04890 0,006948 - 
0,04286 0,006074 
0,03802 0,005370 
0,03637 0,005129 


0,03347 0,004908 


0,03220 0,004708 
0,03102 0,004515 
0,02831 004339 
0,02608 0,003932 


0,02440 0,003588 _ 
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0,02306 0,003315 
0,02090 0,003081 
0,01946 0,002657 
0,01838 0,002274 


0,01761 : 0,001857 
0,01728 0,001381 
0,00181 0,000787 


0,01700 — 
Oxy bị hấp thụ nhanh trong dung dịch kiểm pyrozalot, trong 
các dung dịch axit của muối crom hóa trị hai. Bạc nóng chảy hòa 
tan gần mười thể tích O;, khi hóa rắn lại giải phóng ra. 


Oxy duy trì mạnh sự cháy, cho nên trong khí quyển O; tỉnh 
khiết, những chất không thể bốc cháy trong không khí (sắt, 
v.v...) sẽ cháy được. 

Điều chế 


1. 2EC1O; = 2EKCI + 3Ó¿ 

Bỏ KCIO; vào bình cổ cong thủy tính và đun nóng dản dần 
đến bắt đầu giải phóng oxy. 

Cân phải lưu ý sao cho RCIO; đem dùng không chứa các tạp 
chất cháy (than, giấy u.u...) chúng có thể gây ra tiếng nổ lớn. 

Để oxy thoát ra một cách đồng đêu, người ta đưn không phải 
KOIO; tỉnh khiết, mà là hỗn hợp của nó với MnOa, Fe;Ox, CuO, 
pÏatin và những chất khác. 

Thông thường nhất người ta dùng MnO; hay Fe;O; làm chất 
xúc tác. Vì những chất đó đôi khi có chứa tạp chất cháy, nên cần 
thiết phải kiểm tra trước. Muốn vậy, đem nung một lượng nhỏ 
hỗn hợp trong thìa sắt, phải chú ý xem có giải phóng ra oxy một 
cách êm dịu không (những tia lửa nhỏ bé xuất hiện trong hỗn 
hợp sẽ không gây nguy hiểm). Thường người ta dùng hỗn hợp 
một phần Mn©¿ (hay Fc;O;) và hai phản KCIO; nạp nó vào bình 
cổ cong tới một phần tư thể tích và đun bằng đèn khí. Oxy thoát 
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ra thường chứa clo (đặc biệt nếu dùng MnO;) và phải loại sạch 
chất này bằng cách cho lội qua dung dịch KOH. 

Điều chế những lượng lớn oxy từ KCÌO; thì nên dùng máy 
bằng kim loại (h.45)> Ống sắt 1 có chiều dài 40-50cm, đường 
kính trong 4em, và thành dày 2m, một đầu bịt kín, còn đầu 
kia có thể chốt bằng đinh ốc 2 để ép chặt cái nắp đậy khít 3. 

Ống sất nhỏ 4 gắn kín vào được dùng làm ống thoát khí. Nạp 
KCIO; tán thành bột hoặc hỗn hợp của nó với chất xúc tác vào 
đến một nửa ống 1, đậy chặt nắp 3 lại và bắt đầu đun bằng đèn 
khí lớn, cần thiết phải đi chuyển đèn từ trái sang phải. Sự hoạt 
động trong máy đó hoàn toàn không nguy hiểm, vì sự phân hủy 
muối đó diễn ra tại một chỗ và không sợ gây ra nổ. 

Có thể điểu chỉnh dễ dàng, ngắt và mở dòng khí. Vấn để 
đánh sạch và nạp ống có thể tiến hành dễ dàng và nhanh 
chóng. Có thể thay đinh ốc 2 bằng cách dùng nắp vặn răng cưa 
có lót miếng đệm amiăng (nhưng không đệm bằng cao su). 

Chú thích: không được quét sơn phía trong ống sắt, nếu 
không đứt khoát sẽ gây ra nổ. 


Hình 45. Máy dùng để điều chế pxy KClO; 
1. Ống sắt; 2. Định ốc; 3. Nắp; 4. Ống thoát khí 
2. CaOCl; + H;O; ¬ CaCl›s + O; + HO 
Phương pháp này tiện lợi ở chỗ nó cho một đòng oxy ổn định 
không cẩn đun nóng và cho phép dùng bình Kíp thông thường. 
Cho clorua vôi vào khuôn để đập thành những khối nhỏ, rỗi 
nạp chúng (300g) vào bầu giữa của binh Kấp và rót vào đó HạO; 
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3% đã axit hóa, thêm ð7mi axit clohydric (t.Ì riêng 1,17) hay 
53m HNO; (t.] riêng 1,36). Nếu không thêm axit thì các oxyt 
sắt và mangan kết tủa trong quá trình phản ứng sẽ gây nên sự 
phân hủy xúc tác mạnh của H;O¿. 

Khi thoát ra thường chứa CO; và Cl;; để tỉnh chế người ta 
cho nó lội qua dung dịch KOH. 

3. 2E›;Cr;O; + 8H;SO, = 2K;SO, + 2Crz(SO¿)s + 8HạO + 3O; 

Khi đun nóng bình cổ cong chứa lớp ba phần K;CrzO; và bốn 
phần H;SO,, sẽ thu được một đòng khí oxy thoát ra. l*g 
K;CrzO; cho gần 1147 O¿. để tính chế khí sạch các vết SO; và 
những tia axit thì cho nó lội qua dung dịch KOH. 

4... 4R;Fe(CN)s + 2BaO; = 3K,Fe(CN); + Ba;Fe(CN)s + 2O; 

lót từng giọt dung dịch bão hòa chứa 2,5ø KaFe(CN)s vào một. 
ống hỗn hợp chứa BaO; với một lượng nhỏ nước. Tại nhiệt độ 
phòng sẽ thoát ra một dòng khí đồng đều. 50g K;Fe(CN)s sẽ cho 
gần 2i oxy. 

5. 2H:O; = 2H;O + O; 

Đem nghiền sơ MnO; càng tỉnh khiết càng tốt; sàng cho sạch 
bụi và bỏ vào bầu giữa của bình Kíp, dưới bầu có lót sợi amiăng. 
Rót vào bình một dung dịch chứa 150m H;ạSO¿ đặc và 1! H;O; 
3% đã để nguội. Oxy thoát ra khá tỉnh khiết. Khi làm việc với 
những lượng nhỏ có thể dùng bình Eclen thay cho bình Kíp. 

Cũng nên dùng phương pháp sau đây để điều chế oxy tỉnh 
khiết. Lấy một bản niken đem mạ platin và sau đó đem đun 
đến khi bể mặt có màu xám sáng. Nhúng bản đó vào dung dịch 
HạO; 30% nông hay sâu tùy theo ý muốn của cho H;O; phân hủy 
nhờ xúc tác mạnh hay yếu và do đó có thể tiến hành quá trình 
điều chế với tốc độ điều chính được. Cho khí đi qua ống thẳng 
đứng nạp những mẫu thủy tinh (để loại các giọt chất lỏng) và 
cho qua một lưới đồng mạ platin (để phân hủy tạp chất H;O;) và 


( Để mạ platin, người ta đặt bản chứa niken vào dung dịch 1 — 2% H;PtClạ 
và nối với cực âm của acpuy 4V. Dương cực là một piatin. Sau 
10 ~ lãph, lấy bản ra khỏi bình điện giải và rửa với nước. 
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làm khô trong bình rửa chứa H;SO, đặc. Phản ứng ngừng khi 
nỗng độ HO; giảm tới 1,5%. Oxy thu được rất tỉnh khiết và chỉ 
cần làm khô nữa thôi. 

@. 2EMnO, = KzMnO; + MnO;s + Os; 

Muốn điều chế O; hoàn toàn tỉnh khiết, người ta đun KMnO; 
trong chân 

Không ở 120” để đuổi hết các khí hấp phụ, rồi nâng nhiệt độ 
lên đến bất đầu phân hủy KMnO,. cứ 318g KmnO; sẽ thu được 
17! oxy tỉnh khiết. 

17, Có thể điều chế oxy tính khiết, không ;ẫn nitơ, bằng điện. phân. 

Có thể tiến hành phương pháp đó trong dụng cụ mô tả trên 
h.46. Ống hình chữ U có đường kính trong 40-50. Các điện cực 
hình trụ làm bằng niken hoặc tốt hơn bằng pÌatin: điện thế 10V. 

Nếu oxy phải thoát ra một dụng cụ " + 
nằm dưới áp suất vượt quá 90-30mzn cột 
nước, thì ống đẫn khí hydro đi ra sẽ được 
nhúng vào cốc chứa nước tới một độ sâu 
nào đồ để tạo ra áp suất cân bằng trong 
nhánh thứ hai của dụng cụ. 

Người ta đùng đung dịch NaOH 30% hoặc 
(với các cực platin) H;SO, 20% làm chất điện 
giải. Cho oxy đi qua bông thủy tỉnh để tránh 
nước bắn ra, rồi qua amiăng trộn platin để Hình 46. Bình điện giải 
oxy hóa các vết hydro bằng cách tiếp xúc. để điều chế oxy, 

Nếu cần thiết người ta làm khô khí bằng P;Os hay HaSQOi. 

Cũng có thể dùng dụng cụ đó để điều chế Hạ. 

Mỗi khi sử dụng dụng cụ, cần đặc biệt chú ý kiểm tra để 
tránh nhẩm lẫn các cực. 

Cũng có thể dùng làm chất điện giải dung dịch 20% CrO; 
trong HạSO, 10% hay dung dịch KMnO; trong H;SO¿ 10. 

Nếu dùng các điện cực niken phủ một lớp NiO màu đen thì 
oxy thoát ra không chứa Hạ. 


khufllauiiififophbisvo 


OZON 


Ozone Ozon 
Os TLPT 48 
Tính chất 


O; là khí màu lam nhạt”, t.] riêng 1,658 (so với không khí) 
có mùi đặc trưng, làm đau đầu với nồng độ lớn có mùi giống cÌo. 

Ngay khi loãng 1:500 000 cũng đã cảm thấy mùi. T chảy —2509, 
T sôi -112,3°. Tan trong nước nhiều hơn oxy (một phần nước hòa 
tan 0,49 phần ozon ờ 0° và 760mznHg). Không khí tan trong nước, 
giàu ozon hơn khí quyển gấp 20 lần; độ tan của ozon trong nước 
phụ thuộc vào áp suất hơi riêng phần của ozon trong không khí, 

Dễ tan trong CHạCOOH loại kết tỉnh được và trong CCl, tạo 
thành dung dịch màu chàm sẫm. Ozon đậm đặc sẽ nổ mạnh khi 
đun nóng nhanh. Ozon lỏng và chất lỏng tím sẫm có t.Ì riêng 
1/78 ớ —182”; ozon rắn có màu đen nền tím. Phản ứng đặc trưng 
của ozon là làm đen miếng lá bạc hơ nóng. 


Bảng 319 — Độ ran của ozon trong nước ở 20 


Hàm lượng O; trong khí % thể tích |_ Trong 100ml dung dịch 


| moiO: | gÓO; — 
6.105 
9.105 
3,4.10" 
6,5.10 5 
9,4.10Ẽ 
1,26.10ˆ° 


Điều chế 
3O; “=— 2O; 


Khi điều chế ozon, cân tuân theo những biện pháp đề phòng 
đối uới dòng điện cao thế. 


f? Theo một số tải liệu khác, O; không có màu. 
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Trong số các máy đơn giản để điều chế ozon bằng cách phóng 
điện êm qua oxy, có thể trình bày những máy sau đây: 

1. Máy Munle gồm có ba ống thủy tính hàn kín, cái này trong 
cái kia, như trên .47. Ông trong cùng 1 và ống ngoài cùng 3 
chứa dung địch muối loãng dùng làm chất phủ. 

Ông ở giữa 2 dùng làm không gian phản ứng: ở đây oxy dưới 
ảnh hưởng của sự phóng điện êm biến thành ozon. Khí đi vào 
qua ống 4 và đi ra theo ống 5. dòng điện từ cuộn cảm đi vào, qua 
các dây đẫn 6 và 7 nhúng trong dung dịch muối. Có thể dẫn khí 
từ ống B đi ra nhờ ống mài nhám nối với nó, vì thực tế cho thấy 
ống cao su khi bị ozon phá hủy mạnh sẽ giòn. 

2. Máy Libecman được trình bày rên ».48. trong một nhánh 
của ống chữ , người ta đặt ống nghiệm thành dày 1 và kẹp 
chặt nó. Ông nghiệm đậy bằng cái nút, có sợi đây platin 2 xuyên 
qua. Cuối dây có bản platin. Nhánh kia của ống chữ U đậy kín 
bằng nút. Tất cả đụng cụ đặt vào một cốc lớn, thành dày, xuyên 
qua tấm bìa amiăng dùng làm nắp cốc. Cốc và ống nghệm nạp 
axit sunfuUric, có t.Ì riêng 1,4-15. 


Hình 48. Sơ đồ máy 
o/nn Lihecman 


\. Ông nghiệm thành dày, 
2.4 Đây phản, 
3 BHịa amiếng, 
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Nhúng vào axit trong cốc một sợi dây platin 4 cũng có bản platin, 
đầu cuối cả hai dây đều dẫn nối với cuộn cảm. Để dẫn không khí vào 
và ra, ở hai đầu cuối ống chữ  eö lắp hai nút li-e đài có khoan lỗ. 
Nhờ những cái nút này có thể nối ống chữ U với bất kỳ máy nào để 
làm khô, làm sạch không khí đi vào và không khí đã ozon hóa 
(không khí sau này khi có hơi nước sẽ chứa các nitơ oxyt). 

Những nút này cần nấu trước trong parañn để tránh bị ozon 
phá hủy mạnh. 

3. Máy điều chế ozon đơn giản 
trong phòng thí nghiệm đươc trình 
bày trên h.49. Để lắp máy ozon, 
người ta dùng ống sinh hàn Libie 
làm bằng thủy tỉnh molipden dài 
600mưzn, có lắp ống bên cạnh sườn. 
Dây dẫn làm bằng đồng thau đặt 
xuyên qua ống nối của ống hàn 
chứa đầy H;SO, 5%, và được giữ 
chắc nhờ hai cái nút cao su 2 và 3. 
đây dẫn được nối với cái chốt của 
biến thế 4 có điện thế 10.000- 
15.000V (từ đèn neøon). Chốt kia 
của biến thế nối với lá nhôm dùng " 
làm chớp phủ bên ngoài vỏ ống Hình 49. Mấy ozon làm bằng 
sinh hàn. Cần nối lá nhôm với đất ống sinh hàn: - 
bằng dây dẫn 6. dẫn oxy vào máy 1. Dày đẨn hằng đồng thau: 
0zon qua nhánh 7. khi đã 0zon hóa HỆ PINx)- pc Ông dẫn 
đi ra, qua nhánh thử hai và ống 8. ðxy vàœ, R ƠNg dẫn khí rà, 

Khi cần thiết, có thể mắc nhiều máy øzon loại này thành bộ, 
mắc theo kiểu nối tiếp qua các đây dẫn có vỏ cách điện. 

Tốc độ oxy trong tất cả các trường hợp là 50- 
1000ml(phenolphtaiein. Hàm lượng ozon trong khí đi ra là 3- 
5%. Điện thế 5.000—-15.000V. dòng điện dùng cho biến thế có 
cường độ 5—7A. 
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PALADI CLORGA 


Palladtum chioratum — Palladium chioride Pailadium chiortd 
PdC]; TLPT 177,6 

Tính chất 

PdCI;.2H:O là những tỉnh thể lăng trụ nâu đỏ, dễ mất nước 
và biến thành PdCl; khan. Dung dịch PdCI; hấp thụ lượng lớn 
CO, CHạ, C;H¿, HS, O; và các khí khác. PdCl; dễ bị chất 
(HCOOH, CH;OH và các chất khác...) khử đến kim loại. 

Tiêu chrưẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT BHC 2328-50 thành phẩm hạng ¿.È phải chứa ít 
nhất 59% Pd. Để phân tích, người ta hòa tan 0,25g thành phẩm 
trong 10w axit clohydric ấm (t.l riêng 1,05) và pha loãng dung dịch 
với nước thành 100z„. Thêm 100m dung dịch rượu dimetylgÌyoxim 
1%, dun nóng 1 giờ trên nồi cách thủy và lọc nóng dung dịch. Rửa 
kết tủa với nước nóng, nung và cân Pd đưới dạng kim loại. 

Điều chế 


Rửa 2,5g kim loại paladi Hằng axit clohydrie đặc trong vòng 1 
giờ. Chuyển kim loại vào bình, thêm 187m axit clohydric (.È.p.‡, 
t.] riêng 1,19) và 4,5m HNO; (.kp¿, tì riêng 1,34), đậy bình 
bằng miếng kính và để yên vài giờ. Sau đó khuấy trộn chất lỏng 
và đun nóng trên nôi cách thủy đến ngừng tan. Rót lấy dung 
dịch và cô trên nỗi cách thủy đến khô, sau khi đậy cốc bằng cái 
phẫu để tránh bụi rơi vào dung dịch. Khi bắt đầu kết tính, thì 
thêm 5m axit clohydric (.È.p.f, t.] riêng 1,19) và liên tục khuấy. 
Nghiễn khối khi đang còn ẩm và sấy khô trên nồi cách thủy. 

Bã khô hòa tan trong hỗn hợp 2m axit clohydric và 18m nước, 
đun nóng 1 giờ, rót lấy dung địch và nếu cần, thêm nước và axit 
clohydric vào bã. Dung dịch lọc qua giấy lọc không tan, làm bay hơi, 
đề phòng khỏi bụi như đã nói ở trên, và ban đâu sấy khô trên nồi 
cách thủy cho đến khi hết mùi HƠI, sau đó trong tủ sấy ở 100—120°, 
thỉnh thoảng tán nhỏ. Thu được 4g, nghĩa là một lượng đáng kể. 

Cần phải bảo quản PdCl; trong các ống thủy tỉnh hàn kín. 
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PHÈN CROM - KALI 


(Muối kép của cerom sunfat và kali sunfat) 
Alumen chromicum Chorom dlum Chrom aÌaun 
Kahium chrormnalaun 
K;SO¿.Cr;(SO¿);.24H;O”' TLPT 998,87 

Tính chất 

K;SO,.Crz(SO,)a.24HạO là những tính thể hình tám mắt tím 
sẫm, khi cho ánh sáng truyền qua thì nó có màu đỏ tía. T.] riêng 
1,842 ở 20,8° tan trong nước (14,3% ở 15°). Tại 75”, dung dịch cớ. 
màu lục, nhưng sau khi để nguội qua vài ngày, lại có màu tím. 

Để ngoài không khí, phèn bị lên hoa, phủ một lớp mỏng màu tím. 
Khi đun nóng tới 100° thì nó có màu lục do mất một phần nước. Sự 
mất nước hoàn toàn chỉ xảy ra ở 350°. Khi đun quá 350”, muối có 
màu vàng lục và không còn khả năng hòa tan trong nước nữa. 

Bảng 320 -— Tỷ trọng các dung dịch nước K›aSO.,.Cr;(SƠ¿); 


KaSOu.Cr;(SOu); % K;8O,.Cr,(SO,); % 
1 


1,0573 
2 1,0773 
4 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TƠQG 4162-48, thành phẩm phải chứa ít nhất 98% 
KạSOa.Cr;z(SOa)a. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
là (4): 


Tựp chất t.hpít tk. 

Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (Cl) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,01 0,05 
Chất kết tủa với amoniac (AlzOs + FeaO;) 0,05 0,15 
Canxi (Ca) 0,005 0,01 


€) Hoặc KCr;(SO,)a.12HạO, TLPT 489,43 
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Điều chế | 
1. 4EK;CrzO; + 4C:H;OH + 16H;S5O/¿ = 
= 4iK;SO„.Crz(SOa)a + 8CH;COOH + 2COz;† + 22H:O 


để điều chế thành phẩm hạng f¡nh khiết, người ta rót 180mi 
HạSO¿ (kỹ thuột, t.Ì riêng 1,84) vào một dung dịch đã lọc chứa 
250g K;ạCr;O; kỹ thuật trong 1600mi nước nóng và tiếp tục tiến 
hành trong tủ bút bằng cách thêm từ từ gần 150m rượu 85%. 
Phản ứng được coi là kết thúc khi chất lỏng có màu lục sẫm và 
khi tiếp tục thêm rượu vào cũng không sủi bọt. Vừa làm bay hơi 
dung dịch vừa cho không khí sục qua đến khi đuổi hết mùi của 
axit axetic, thêm nước cho tới t.] riêng của dung dịch là 1,5 ở 70° 
và để yên cho kết tỉnh lâu (từ 10 đến 15 ngày). 


Làm vỡ những vỏ tỉnh thể vừa thoát ra, lọc và cẩn thận làm 
khô trong không khí, không để xảy ra lên hoa. Cứ 100zn/ nước 
cái được nhỏ thêm 0,ðmj H;S5O/¿ (t.1 riêng 1,84), cô đến t.] riêng 
1, và cho kết tỉnh như đã mô tả ở trên. 


Thu được 800g. 


ø. Để điều chế thành phẩm hạng f.È.p.£ người ta hòa tan 100g 
KạCr;O; trong 950g H;SO¿ 15% được đun nóng vừa phải. Rót từ 
từ dung dịch thu được vào bát chứa 100mÏ rượu nhúng trong 
nước lẫn với nước đá. Khi đó phần lớn tỉnh thể lắng xuống dưới 
dạng vẩn đục tinh thể. 

Cô dung dịch nước cái có chứa 5% HNO; (để tránh chuyển 
thành dạng xanh lục) và trộn với một thể tích tương đương rượu. 
Sau một ngày đêm, phèn sẽ kết tỉnh; hòa tan nó trong nước ấm 
(không quá 40°), và để yên dung dịch cho bay hơi chậm lại chỗ 
ấm (25-307). 
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PHÈN NHÔM-AMONI 


(Muối kép của nhôm sunfat và amoni sunfat) 


Alumen Ammonium qÌưm Ammoniabalaun 
Qimmnonidcdie Aluminium suifate 
@mMmonium 
(NH,);SO,.AlzSO,);.24H;O°) TLPT 966,69 
tính chất 


(NH,);8O,.Alz(SO,);24H;O là những tỉnh thể không màu 
hình tám mặt, t.] riêng 1,645, tan trong nước. Tạ: 29° phèn nóng 
chảy trong nước kết tỉnh của nó, tại 120° mất 20 phân tử nước, 
và tới 200” tạo ra một khối phèn khan, xốp. Nung mạnh sẽ tạo 
ra Al:O;, còn HạO, SO; và NHạ bay đi. 


Bảng 321 ~ Độ ¿an (NH);SO,.Al;z(SO¿); trong nước 


(NH,);SO,.Als(SO,); % (NH,);SO,.AI,(SO,); % 
0 26 50 


10 44 
5,3 
6,3 
14 
8,5 


Báng 322 — Tỷ trọng các dung dịch nước (NH2);SO,Al,(SOU); 


(NH¿)zSO,.Ala(SOu); | dị | (NH¿);SO,.Alz(SO¿); 
% % 
1 1,0079 4 1,0348 
2 1,0167 6 1,0533 


Ø Hoặc NH„AIz(SO,);.HạO, TLPT 453,34 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tối đa cho phép (NH¿);SO,.Al;z(SO,);.24H;O 
(Theo TCQG 4238-48) là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.k. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0,001 0,004 
Sắt (Fe) 00005 0/001 
Kim loại nặng nhóm H8 (qui ra Pb) 0,0005 0,001 
Asen (Ás) 0,00005 00001 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng 0,1 0,2 
sunfat) 

Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p. người ta sử dụng phương 
pháp sau đây. Hòa tan 500g AIz(SO,);18HạO kỹ thuật trong 
750mi nước (80”). Lọc (hay lọc hút), cố gắng sao cho thu được 
nước lọc hoàn toàn trong suốt. 

Pha riêng một dung dịch lọc sạch chứa 100g (NH¿);SO¿ kỹ thuật 
trong 200nÌ nước. Cô cả hai dung dịch đến khi xuất hiện những tỉnh 
thể đầu tiên hòa tan chúng với một lượng nước tối thiểu. Rồi trộn hai 
dung dịch với nhau”” và làm bay hơi trên nổi cách thủy ở 80° cho đến 
khi suất hiện váng tỉnh thể. Khuấy mạnh khi để nguội tới 15-20%. 
Lọc lấy kết tủa tinh thể nhỏ của phèn và rửa với 100n/ nước ướp đá. 
Sẽ thu được gần 500g tỉnh thể. Hòa tan nó vào 7ð0znÏ nước, cô dung 
địch và để nguội, như đã nói ở trên, lọc lấy muối và rửa với nước. 

Hòa tan các tính thể thu được (gần 440g) trong 650m nước, 
lại cô, nhưng cho kết tỉnh không khuấy trộn (để tạo ra những 
tinh thể lớn hơn). Lọc lấy tinh thể, rửa bằng 50m! nước và làm 
khô ở nhiệt độ phòng trong một thời gian ngắn (việc làm khô 
kéo dài có thể dẫn tới sự lên hoa). Thu được 340g. 


f Có những chỉ dẫn nói rằng, không cần tuân theo những tỷ lệ hợp thức đặc biệt 
chính xác, vì khi có dư một trong các cấu tử trong một khoảng lớn các tỷ lệ 
giữa Alz(SOa); và (NH¿);SO, thì phèn vẫn lắng xuống một cách tinh khiết. 
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PHÈN NHÔM - KALI 


(Phèn kali, muối kép của nhôm sunfat và kali sunfat) 
Alumen balcum Potasstum Aluminium Kaiialaun Alaun 
potassium sulfate 

K;SOu.Al;(SO,)s.24H;O“ TUPT 948,81 

Tính chất 

K;aSO,.Al;(SO,);.24H¿O là những tỉnh thể lớn, trong suốt, 
không màu, hình tám mặt, có t.] riêng 1,751, vị ngọt xít. Tan ít 
trong nước lạnh và tan rất tốt trong nước nóng. Hầu như không 
lên hoa ngòi không khí, nhưng dễ mất nước kết tính khi đun 
đến 120°, biến thành bột phèn “rang” màu trắng khó tan trong 
nước. T chảy 92° (trong nước kết tỉnh). 
Bảng 323 - Độ tan KzSO¿.Aiz(SO¿); trong nước 


K;SO,.Ala(SO4); % 
0 50 
10 60 
70 
80 


90 


Bảng 324 — Tỷ trọng cúc dung dịch nước K;SO,.Alz(SO¿); 


1 1,0097 
2 
3 


4 
5 
Ÿ? Hoặc KAI(SO¿)¿, TLPT 474,40 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4329--48, khi qui ra thành phẩm khan, phèn phải 
chứa ít nhất 19,5% và nhiều nhất 20,2% AlzOs, lượng hao hụt 
khi làm khô phải không quá 46%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
K;SO/,.Al;(SO,)s.24HzO qui ra dạng ngậm nước là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.h. 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0,001 0,004 
Muối amoni (NHa) 0,005 0,01 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
Kim loại nặng nhóm H8 (qul ra Ph) 0,001 0,002 
Asen (As) 0,00005 0,001 


Axit sunfuric tự do (HzSOa) 0,2 0,2 

Điều chế 

1. Để điều chế thành phẩm hạng £.&.p.t người ta trộn lẫn những 
dung dịch đã lọc chứa 100g Alz(SO,);.18H;O kỹ thuật trong 200- 
300znÏ! nước và 28—-30g KaSO¿ kỹ thuật trong 300z/ nước. Cô dung 
địch trên nổi cách thủy đến bắt đầu kết tỉnh và vừa làm nguội 
nhanh vừa khuấy. Lọc hút lấy các tỉnh thể, hòa tan 'róng một 
lượng nước nóng tối thiểu và để nguội. Thành phẩm còn lại được 
kết tỉnh lại ba lần nữa. Nếu nguyên liệu đầu là Alz(SO,);.18HạO 
hạng thuốc thử thì không nhất thiết phải kết tỉnh lại. Khi tận 
dụng các dung dịch cái sẽ thu được 100-110g thành phẩm. 

9. Để điểu chế, người ta hòa tan 200g phèn kỹ thuật và 
200ml nước nóng, lọc và để nguội, khi đó sẽ lắng xuống gần 
175g sản phẩm tính khiết. Rửa sơ các tỉnh thể với nước cất lạnh 
và làm khô. 

8. Để điều chế những phèñ khan (“rang”) người ta đun muối 
ngậm nước trong chén platin. Đầu tiên phèn chảy trong nước 
kết tinh của nó, rồi mất nước, đồng thời phông lên. Khối xốp 
nhẹ tạo ra được đem nghiền trong cối. 


http://tieulun. hoptơ8r† 


PHÈN SẮT - AMONI 


(Muối kép của amoni sunfat và sắt (II) sunfat) 


Kerrum sulfuricum — Ferric qmnonium Eisenamrmondiaum 
oxyddatum qium bisenammoniumsulft 
qmmoniatum Eisendluun 
(NH,);SO¿.Fe;z(SO,);.24H;O”) TLPT 964,43 
Tính chất 


(NH¿);SO,.Fez(SO,);.24H¿O là những tính thể hình tám mặt, 
dưới dạng tinh khiết thì không màu, nhưng thường có màu tím 
sáng” t.]. riêng 1,719. Khi để ngoài không khí bê mặt trở 
thành màu nâu sáng. Ở 33° biến thành màu nâu, ở 39 - 41° 
nóng chảy. Ở 150 diễn ra hiện tượng mất 23 phân tử nước, ở 
750” tạo thành phèn khan. 

Tan trong nước (25% ở 15), không tan trong rượu. 

Bảng 325 


, (NH¿);.Fe;(SO¿); 


? Hoặc NH„Fe(SO,)s.12H¿O, TLPT 482,21 


(ˆ Veene giải thích màu là do có mặt ion phức tạp [Fe(OzHa)¿!ˆ. Những tác 
giả khác cho rằng màu phụ thuộc vào các vết mangan. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
(theo TCQG 4205 — 48) là %: 


Tạp chất t.h.h.h t.k.p.£ t.b 
Chất không tan trong nước 0,095 0,01 0,15 
Clorua (C]) 0,0005 0,001 0,005 
Sắt hóa trị hai (Fe) 0,001 0,002 0,005 
Đồng (Cu) 0,002 0,005 0,01 
Kẽm (2n) 0,003 0,005 0,01 
Kim loại kiểm và kiểm thổ 0,05 0,05 0,2 
(dưới dạng sunfat) 

Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng ¿È.h.h người ta sử dụng 
phương pháp sau đây 

Hòa tan 200g FeSO,.7H;O kỹ thuật vào 400m nước nóng 
(70 - 80”) trong một bát sứ dung tích 1 và lọc qua giấy lọc kép. 
Thêm vào nước lọc 22mi H;SO¿ (t.l. riêng 1,84), đun nhẹ đến. 
30 - 35° và để oxy hóa Fe”*, người ta rót từ từ 25 - 30m! HNO¿: 
kỹ thuật (t.l. riêng 1,38) vào đó, tiến hành trong tủ hút. 

6(FeSO,.7H:O) + 3H;SO, + 2HNO; = 3Fe;(SOA» + 2NO 
+ 46H;O 

Đầu tiên dung địch trở nên nâu sẫm, rồi đến cuối phản ứng 
có màu nâu hơi đỏ. Kiểm tra mức độ oxy hóa hoàn toàn của Fe?* 
bằng cách nhỏ thêm KạFe(CN)¿ vào mà không thấy có kết tủa 
màu chàm là được. 

Cô dung dịch trên nổi cách thủy ở 802 đến trạng thái như 
mật để đuổi hết HNO¿ và các nitơ oxyt, thêm 200zz/ nước và lại 
cô đến khi xuất hiện váng tỉnh thể. Rót 150mnÍ nước vào dung 
dịch Fez(SO¿) bão hòa vừa thu được, và thêm vào đó dung dịch 
nóng đã lọc chứa 32g (NH¿);SO¿ kỹ thuật trong 80zn/ nước và 9,5 
- 1mi H;SO, đặc. Dùng đũa thủy tinh khuấy kỹ hỗn hợp, để , 
nguội từ từ tới 0° và lọc lấy các tinh thể thoát ra. 
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Thu được 340 — 250g. 

Muốn tính chế cho hết Cl” và NO;_ thì hòa tan muối vào 200 
— 320m nước ấm, axit hóa nhẹ bằng H;SO, và để nguội đến 0°. 
Lọc lấy các tỉnh thể và làm khô trong thời gian ngắn trên giấy 
da ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 200g (80%), 


PHOTGEN 
(Cacbonyl clorua) 
Phosgene Phosgen 
Carbon oxychloride Kohlenoxychiorid, 
Carbonyichlorid 
Chiorkohlenoxyd 
COCI; TUPT 98,924 


Tính chất 

COOI; là chất khí không màu, độc, có mùi cỏ thối. T chảy — 
126, T sôi +8,2° ở 760mg. T1. riêng 1,43 ở 0°. Tan ít trong 
nước, tan nhiều hơn trong các hydrocacbon (benzen, toluen, 
v.v...). BỊ nước phân hủy thành CO; và HCI. 

Thở phải một lượng nhỏ COCIl; đã rất nguy hiểm, vì photgen 
có tác dụng tích lũy lâu trong cơ thể. Khi đó vị giác mất khả 
năng phân biệt. 

Cần phải cho người bị ngộ độc nằm hoàn toàn yên tĩnh. Nên 
cho thở hơi rượu và thở oxy. 

Nông độ photgen tối đa cho phép trong không khí ở xí nghiệp 
là 0,0005mg /1. 

Điều chế 

Photgen rất độc! Chỉ thở phải một lượng rất nhỏ cũng bị ngộ 
độc, khi thở phải nhiêu thì chết. 

2CC1¿ + 25O; = 2COC]; + (SO;Cl);O 

Đun nóng 100m! cacbon tetraclorua (CCl¿) trong bình cầu đáy 

tròn dung tích 300m có lắp một ống sinh hàn quả bầu mài 
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nhám 3 (h.ð0) ở trên nồi cách thủy (ở trong tủ hút!) cho đến sôi 
mạnh, sau đó từ phễu nhỏ giọt có đầu vuốt nhọn, người T chảy 
nhỏ từng giọt đến hết 120/n! oleum (có 80% SO; tự do) trong 
khoảng 2 ~ 3 giờ. 

Để giữ hơi SO; và (SO;Cl)zO (pyrosun- 
furyl clorua) lại, người ta cho khí photgen 
đi qua bình rửa 4 chứa H;SO; đặc, sau đó 
khí đi vào bình thu 5, nhúng trong một 
hỗn hợp sinh hàn nước đá với muối. Bình 
rửa ít nhiều bị nóng lên, nên cần làm 
nguội nó bằng nước lạnh. 

Khi nối các ống thủy tỉnh cẩn phải 
đặt tiếp xúc nhau và có những ống cao 
su bọc bên ngoài để giữ chặt khỏi hở. 

Photgen dễ hóa lỏng ở trong bình 
thu, nên có thể tách khỏi các khí khác. 
Khi đã rót hết tất cả oleum và khí đã Hình 5. Dụngcụ uế điều 


thoát ra gần hết, người ta đun sôi chất chế phoigen: ' 
lỏng để tách photgen hòa tan. dài Q0 217 va 


Đem chưng cất để đuổi hết lượng CC giọt: 4.inh rửa; 5.Bảnh thư. 
và pyrosunfuryl clorua có trong photgen thô. Muốn vậy, rót sản 
phẩm thô vào bình cầu rồi đem chưng cất, đun nóng bình cầu 
bằng tay, lại cho photgen khí đi qua bình rửa đựng H;SO, một 
lần nữa, rồi ngưng tụ lại bằng hỗn hợp sinh hàn. 


PHOTPHO 
Phosphorus Phosphorus Phosphor 
P TLNT 30,975 


Người ta cho biết photpho dưới một số dạng thù hình: 
A. Photpho trắng 
Tính chất 
Photpho trắng là chất không màu, trong suốt, có ánh mỡ, t.Ì. 
riêng 1,83. T chảy 44,5”, T sôi 280,8”. Khi cất trữ (đưới nước) ít 
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nhiều bị vàng, vì thế người ta thường gọi là photpho “vàng”.* 
Photpho trắng bay hơi theo hơi nước, mùi giống mùi tỏi. 

Bốc cháy ngoài không khí ở 60”. Hầu như không tan trong nước, 
tan rất kém trong rượu và trong gÌyxerin, tan khá hơn nhiều trong 
benzen, ete, dầu thông và trong các dầu cứng. Dễ tan trong S;Cl;, 
PCIạ, PBr¿ và CS; (một phần t.]. hòa tan 18 phần t.1. P). 

Giấy tẩm dung dịch P trong CS; sẽ tự bốc cháy khi để khô. 

Khi làm lạnh từ từ các dung dịch dâu dễ bay hơi, thì photpho 
_sẽ kết tỉnh thành những tình thể hình tám mặt và hình thoi 12 
mặt đều. : 

Cách sử dụng photpho trắng (uàng). Người ta cất trữ photpho 
trắng ở đưới nước trong những lọ làm bằng thủy tỉnh màu nâu, có 
nút nhám. Rấ? độc (liều lượng có thể làm chết người là 0,1g), có 
khả năng tự bốc cháy ngay cả ở nhiệt độ thấp. Photpho cháy sẽ gây 
ra những vết bỏng đau và khó chữa, trong một số trường hợp có thể 
nguy hiểm đến tính mạng. Bởi vậy, khi sử dụng photpho trắng luôn 
luôn phải rất cẩn thận và thận trọng (đeo kính, đi găng). Không 
bao giờ cầm photpho bằng tay trần. Phải dùng cặp để gắp những 
thỏi hoặc những cục photpho ra khỏi lọ và lập tức phải cho nó vào 
trong chậu có thành đày (hoặc cốc sứ nông hay cối sứ) đựng đây 
nước. Trong trường hợp cân thiết, người ta dùng dao để cắt photpho 
ở dưới nước. Khi cắt dùng cặp để giữ cục photpho; đao cần được đun 
nóng nhẹ bằng cách nhúng vào nước nóng. Gắp cục photpho bỏ 
sang bình phần ứng, lượng photpho còn lại cân phải lập tức bỏ lại 
bình chứa nó, sau đó đậy ngay bình lại. 

Nếu thí nghiệm đòi hỏi photpho khô, thì ép nhanh (†) cục 
photpho giữa hai tờ giấy lọc. 

Khi photpho cháy thì cần phải dập tắt bằng nước. Bởi vậy 
khi làm việc với photpho, cần phải có sẵn một cốc và một chậu 
đựng đầy nước. 

Các vết bỏng do photpho gây ra phải được rửa — khác với các 
vết bỏng khác (nhanh chóng (!) và cẩn thận (Œ), đầu tiên rửa 
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bằng nước”, sau đó bằng dung dịch clorua vôi loãng. Ở những 
vết bỏng có chảy máu, thì không được cầm máu lại; trái lại, cần 
phải cho máu chảy để ngăn ngừa không cho photpho đi sâu hơn 
trong cơ thể. Khi bị bỏng hay ngộ độc bởi photpho thì cần phải 
nhanh chóng cấp cứu và đưa đến các bác sĩ. 

Tỉnh chế 

1. Photpho đựng trong những bình bằng sắt tây bán ở thị 
trường, thường có phủ một lớp bột đen. 

Trước khi dùng, cần ngâm khoảng một ngày đêm trong HNO; 
5%, sau đó rửa bằng nước cất. 


9. Muốn làm mất màu photpho đã bị vàng vì để lâu, cần phải 
làm nóng chảy nó (100 phân t.Ì) ở dưới nước, cứ 100 phần t.] 
nước có chứa 3,5 phần t.l K;Cr;¿O; và 3,5 phần t.] H;ạSO¿,. 


8. Muốn điều chế photpho hạt, người ta cho nó vào trong bình 
thủy tỉnh có thành đày và nút nhám, rót nước nóng (509) hoặc 
dung dịch nước ure [CO(NH;);} vào, và sau khi đã đậy chặt bình, 
người ta lắc mạnh (tốt hơn hết là dùng máy lắc) đến khi 
photpho đã nóng chảy bị đông cứng lại. Khi đó thu được photpho 
dưới dạng viên nhỏ. 

4. Muốn điều chế photpho thỏi, người ta làm những ống tiêm 
bằng thủy tính đường kính 7 — 8zmm, bên trong có một cái 
pittông làm bằng nút chai, quấn nút bằng chỉ gai hoặc bằng đây 
amiăng và cắm chặt nó vào một que sắt dày. 

Cho những mảnh photpho vàng vào cốc sứ, rót nước nóng vào 
rồi đun nóng ở 6ð? cho đến nóng chảy. Nhúng ống tiệm vào 
trong photpho đã nóng chảy, kéo từ từ pittông lên để hút 
photpho vào ống. Sau đó đưa nhanh ống tiêm có photpho sang 
bình nước ướp đá để ở ngay bên cạnh. Sau khi để nguội ấn thỏi 
photpho ra một lọ nước. 


' Tốt hơn hết đầu tiên rửa vết bỏng bằng dung dịch KMnO/, hoặc AgNOs 
10%, rồi sau đó rửa bằng nước. 
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Làm việc với photpho vàng nóng chảy phải hết sức cẩn thận. 
Cần phải có sẵn một thùng cát để đập tắt photpho khi bốc cháy. 
B. Photpho đỏ 

Tính chất 


Photpho đó là chất bột tính thể màu đỏ sẫm, t.l. riêng 2,20. 
Không tan trong nước và trong rượu, cũng như (khác với photpho 
vàng) trong C5s và trong các dung môi hữu cơ. Không độc. 

Điều chế 

Photpho đỏ được điều chế bằng cách đun nóng photpho trắng ở 
250°. Muốn tiến hành quá trình ở trong phạm vi phòng thí nghiệm, 
người ta cho photpho trắng và khô vào trong bình câu đậy bằng nút 
có hai lô và nhúng bình trong nồi cách dầu. Cho một dòng CO; khô 
đi vào trong bình cầu đến khi đuổi hết không khí ra khỏi bình. Đậy 
ống dẫn khí lại rồi đun nóng bình cách dầu. 

Đem đun nóng 30 - 40 giờ ở 250 — 260°, photpho đã nóng 
chảy sẽ chuyển hầu như hoàn toàn sang dạng đỏ. 

Muốn tách nó ra khỏi lượng photpho trắng còn lại không bị 
biến đổi, thì cần phải thêm một ít CS;, sau đó thêm dung dịch 
CaC]; t.]. riêng 1,349 — 1,384 vào. Dung dịch P trắng trong C8; 
nổi lên trên, photpho đỏ còn lại ở dưới đáy; lọc hút, rửa bằng 
nước rồi sấy khô trong chân không trên nổi cách thủy. 

(Sử dụng dung dịch P trắng trong cacbon disunfua phải cẩn 
thận, uì khi dung môi bay hơt đi, thì P còn lại dưới dạng phân 
tán nhỏ sẽ tự bốc cháy). 

C. Photpho heo 

Điều chế 

1. Đặt hình nón bằng nhôm 2 vào trong phễu thủy tinh 1, 
đậy kín phẫu thủy tinh bằng một tấm kính phẳng mài nhẫn ở 
chỗ tiếp xúc với miệng phu. Rót photpho đổ trong alcol 
1zobutylic vào trong hình nón. Tấm thủy tính có khoét một lỗ ở 
chính giữa, qua lỗ đó, người ta nhúng một dây nhôm 8 vào trong 
photpho, nhưng không chạm vào hình nón. Phẫu thủy tính được 
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cách điện và được giữ chặt như ở h.51. Nối bình nhôm và đây 
với một nguồn điện qua cuộn cảm, khi đó trong chất lỏng sẽ 
phát tia lửa điện. Nên nối dây nhôm với đất để có thể điều 
chỉnh nó bằng tay trần. 

Dung dịch keo vừa điểu chế được 
hầu như là không màu (vàng nhạt) 
dưới. ánh sáng truyền qua, và có 
màu đỏ đưới ánh sáng phản chiếu. 

2. Thêm rất từ từ 998mm! 
CH;COOH kết tính được vào trong 
một dung dịch chứa 0,03g photpho 
vàng trong 2m benzen, thu được 
một xon bên. Có thể thay đổi lượng 
photpho, benzen và CH;COOH cho 

3. Rót nhanh ð - 25ml dung dịch chế photpho keo: 
rượu photpho đã bão hòa ở nhiệt độ 1. Phễu thủy tinh 
sôi vào trong l7 nước lạnh, khuấy 2. Hình nón bằng nhôm 
mạnh chất lỏng. Tùy theo lượng 3. Dây nhõm 
dung dịch rượu mà có thể điểu chế các xoơn có độ phân tán khác 
nhau. : 


PHOTPHO PENTABROMAA 
Phosphorus Phosphorus Phosphor 
pentabromatus pentabromide pentabromid 
PRrs TLPT 430 55ã 


Tính chất 

PBr; là một khối tỉnh thể (các tỉnh thể thuộc hệ tà phương) cô 
màu từ vàng đến đỏ da cam. Đun nóng thì phân hủy thành PBr; và 
Br;. T hủy 106°. Bị nước phân hủy tạo thành H;PO; va HBr. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BĐD 57 - 49, thành phẩm hạng tính khiết phải 
chứa ít nhất là 91% brom và không quá 0,7% elorua (Cl). 
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Điều chế 


Muốn điểu chế thành phẩm hạng “iu: khiết”, người ta làm 
như sau: 

Trên cổ một ampun dung tích 50cm, người ta 
lấp một phễu rộng, đựng đây tuyết để làm lạnh 
(h.õ3) trong ampun bỏ 7ðg PBr; tỉnh khiết, đun 
nóng đến sôi (ở (rong tử hút!) và từ phẫu nhỏ giọt, 
người ta cho từng giọt 47g brom (.k.h.h) xuống. 

Lấy phễu đi, để nguội ampun khoảng 30ph 
trong bình hút ẩm chứa H;SO;,, đậy ampun bằng 
một nút chai, đốc ngược đáy lên phía trên, (đặt 
một chiếc cốc ở phía dưới) rồi để yên một đêm. 

Nếu trong khoảng thời gian đó mà ở trên nút 
có ngưng lại một chất lỏng (PBrạ dư) thì mở nút 
cho chất lỏng chảy xuống, rồi để ampun đã đậy 
kín một ngày đêm nữa. Nếu không thấy có chất 
lỏng xuất hiện nữa, thì hàn ampun lại. 

Hiệu suất gắn 100%, 


PHOTPHO PENTACLORäA 
Phosphorus Phosphorus Phosphor 
pentachloratus pentachloride pentachiorid 
PCI; TUPT 208,260 


Tính chất 


PCl; là một khối tinh thể rắn màu trắng, hoặc hơi vàng, t.]. 
riêng 9,114 (ỡ 25). Các tỉnh thể PCI; thuộc hệ tứ phương. Hút 
hơi ẩm ngoài không khí rất mạnh và phân hủy thành POGCI; và 
HƠI. Nóng chảy ở 163? dưới áp suất; thăng hoa ở 150” (ở 
T60mmHg) đồng thời bị phân hủy một ít; ở 300” hoàn toàn phân 
hủy thành PC] và Clạ. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BĐD 386 - 41, thành phẩm hạng £È.p/ .phải 
chứa ít nhất là 99,5% PCl;, và phải thử để đảm bảo không có 
các sunfat ở trong thành phẩm. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong PCly ¿.k.p.? nhu sau (%): 


Photpho triclorua (PCI;) 0,03 
Chất bã không bay hơi 0,1 
Sắt (Fe) 0,002 


Cách bảo quản 


Cần cất trữ PCI; trong những lọ thủy tỉnh đã sấy khô và nút 
chặt, có gắn parañn hoặc mài nhám và bôi vazơlin. Nếu không 
tránh được hơi ẩm thì thành phẩm sẽ bị phân hủy hoàn toàn 
ngay lập tức: hydro clorua được tạo thành sẽ làm tăng áp suất ở 
trong lọ và làm bắn nút lên, vì thế hơi ẩm của không khí sẽ đi 
vào lọ và tác dụng với thành phẩm. 

Điều chế 


1. Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.:, người ta làm như 
sau: 

Rót PCIla vào một bình có miệng rộng, thành dày và đã được 
làm lạnh, rồi cho cÌo (đã sấy khô bằng H;SO,) đi vào PClạ một 
ống dẫn khí rộng, đầu ống không được nhúng vào chất lỗổng, vì 
như thế các tính thể PCl; sẽ bám đẩy ống. Khi khối chất đã 
biến thành hồ nhão, người ta dùng một đũa thủy tính dày để 
khuấy, lại cho clo đi qua nữa và cứ làm như thế cho đến khi thu 
được sản phẩm tỉnh thể hoàn toàn khô. 

Phản ứng có thể coi là kết thúc, khi khí clo nằm một ngày 
đêm trong bình và trên thành phẩm đã nghiền nhỏ — không còn 
bị hấp thụ nữa. Cho CO; khô đi qua để đuổi lượng khí cÌo dự. 

Cách điều chế PCls tiện lợi hơn như sau (h.ð3). 


hifazliadftrkbdiesii 


Đây bình có nút nhám bằng một nút 
cao su, nút này có rãnh ở bên và có khoan 
hai lỗ; một lỗ cắm phễu nhỏ giọt để nhỏ 
từng giọt PClạ vào, lỗ kia cấm ống dẫn 
khí clo. 

Bên trong ống dẫn khí có một đũa thủy 
tỉnh ó thể chuyển dịch được nhờ có một 
đoạn ống cao su, đũa này dùng để lau 
sạch đầu cuối ống dẫn khí, nếu có các 
tỉnh thể PCI; chét vào bịt kín ống. 

Mỗi một giọt PCls rơi xuống, sẽ phải 
gặp một lượng clo dư. Khi phản ứng xong . Hình ð3: Dụng 
còn cho clo đi qua 3p nữa, sau đó lấy nút cụ để điều chế 
cao su đi, đậy bình bằng nút nhám, bôi photpho 
vazơlin vào chỗ nhám.  ' pentaclorua. 

9. Tiến hành như phương pháp 1, nhưng thay thế PCl;, người 
ta cho một dung dịch chứa 150g photpho trắng trong 600:n CS; 
(tránh lửa!) vào trong một bình có thành dày. Khi khí clo qua 
bình, người ta đùng nước để làm cho bình lạnh đi một ít. Nhung 
cẩn phải nhớ rằng nếu làm lạnh quá thì ở trong thành phẩm có 
thể có tạp chất photpho tự đo và nó có thể gây ra nổ. Đầu tiên 
PCI; được tạo thành, sau đó từ dung dịch PCl; trong Ca sẽ rơi 
xuống những tinh thể PCI; đưới dạng khối màu trắng vàng. Khi 
clo không bị hấp thụ nữa, thì phản ứng kết thúc. Chuyển khối 
chất đã phản ứng sang bình cầu, đun trên nồi cách thủy để cất 
C8; bảo quản PCI; cồn lại trong những lọ đã sấy khô. 


/Ð 


PHOTPHO SaNFIA 
Phosphorus Phosphorus sulftde Phosphor trisulid 
Pa TLPT 220,098 


Tính chất 
P;S; là một lhối chất màu đen, giòn và nặng. Ở dạng hoàn toàn 
tính khiết (ví dụ, kết tinh lại từ naphtalen nóng chảy) là những 
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tinh thể màu vàng, t.Ì. riêng 2,03. T chảy 172,5? T sôi 4072. Bốc 
cháy khi đun mạnh ngoài không khí. Bị dính lại và bị phân hủy 
cho H8 thoát ra khi phơi ngoài không khí. Không tan trong nước, 
trong axit clohydric và sunftric, tan trong cacbon đisunfua; hòa tan 
có phân húy trong HNO; và trong các dung địch kiềm. 

Điều chế 


Trộn lẫn 310g photpho đỏ với 480g lưu huỳnh hoa rồi dùng 
thìa cho vào chén đã đun nóng trước trên đèn khí. Sau khi cho 
mỗi một lượng chất vào chén phải dùng nắp đậy chén lại; phản 
ứng sẽ bắt đầu ngay lập tức. Sau khi cho hết tất cả hỗn hợp vào 
chén, phải làm lạnh như thế nào để khối chất ở trạng thái lỏng 
và rót nó ra một tấm sắt. 

Cắt sản phẩm đã hóa rắn nhưng hãy còn nóng ra thành từng 
cục và cho vào lọ đậy chặt. 


PHOTPHO TRIBROMHA 
Phosphorus Phosphorus Phosphor 
_ fribromatus tribromide tribromrd 
PBrs TLPT 270,723 


Tính chất 

PBr; là một chất lỏng không màu, linh động, có mùj xốc, ăn 
da mạnh, t.l. riêng 2,85, bốc khói mạnh ngoài không khí. T chảy 
- 40, T sôi 179,9. Nó để lại trên da những vết màu da cam, tan 
trong ete, axeton, clorofom, benzen, cacbon đisunfia và cacbon 
tetraclorua. Khi bị nước phân hủy giải phóng ra nhiều nhiệt và 
tạo thành axit photphorơ :và HBr. Bị rượu phân hủy thành 
HạPO; và C;HgBr. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC 58 - 40, thành phẩm tinh khiết phải chứa 
ít nhất 99% PBrạ, tạp chất PC1ạ được phép không quá 1%. T sôi 
của thành phẩm là 174 + 1 ở 750mnwHg, t.Ì. riêng (d?trang 710) 
là 2,8885ã + 0,0005. 
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Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng finh khiết người ta sử dụng 
phương pháp sau đây: 

Cho 100g photpho đó, khô vào trong một bình ba cổ cỡ nửa 
lít, có lắp ống sinh hàn ngược, phễu nhỏ giọt và ống dẫn khí, 
Tất cả các nút phải làm bằng amiăng, tốt hơn hết là nên dùng 
dụng cụ mài nhám (ñ.õ4). Sau khi cho CO¿ khô vào bình, rút ống 
dẫn khí ra rồi đậy cổ bình bằng một nút cuộn bằng amiăng `. 

Hình 54. Dụng cụ để điều chế photpho tribromua. 

Cho brom từ phẫu nhỏ giọt xuống, đầu tiên cho xuống chậm, 
từng giọt, vì những giọt đầu tiên sẽ bùng lên mạnh, dần dần cho 
brom xuống nhanh hơn. Hơi brom màu nâu sẽ lập tức chiếm đẩy 
bình; do đó photpho bị che kín bằng một lớp PBr; rắn, lớp này 
cần trở phản ứng tiếp tục. Khi đó cần phải đun nóng bình phản 
ứng, tiện lợi hơn cả đun trên phễu Babo (nổi cách không khí). 
Lúc bấy giờ xảy ra phản ứng: 

3PBrs +2P-= BPBr;s 

Khi lớp PBr¿ tăng dần lên, phản ứng bắt đầu 
tiến hành điều hòa hơn. Nếu ở phần trên của 
bình có PBr; rắn đông lại, thì đừng cho brom 
vào nữa và nhớ đun bình cho đến khi PBrs sôi 
lên, thì PBrạ sẽ bị cuốn xuống phía dưới, và 
chuyển thành PRra. 

Khi phần lớn photpho đã đi vào phản ứng 
thì thôi đun và không cho brom xuống nữa. Nếu 
cần điều chế một lượng lớn PBra, thì cho thêm 
một lượng photpho mới vào, cho như thế nào để 
PBr; lỏng phủ kín hết tất cả photpho, rồi lặp 
lại tất cả các động tác như đã trình bày ở trên. Hình S4 Dụng cụ 


Làm lạnh chất lỏng màu đỏ sẫm, rót ra3⁄4 thêm đế điều chếphot- 
pho tribromua 


f? Không được cho nút quá sâu vào cổ bình, vì những điều kiện của phản 
ứng. amiăng sẽ dinh rất chặt vào thuỷ tinh. 
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photpho vào phần còn lại rồi bắt đầu tổng hợp lượng PBrạ mới. 

Cất chất lỏng vừa rót ra ở trong dụng cụ mài nhám, thu phân 
đoạn 170 ~ 172° vào bình hứng có lắp bộ phận bảo vệ tránh hơi 
ẩm của không khí. Chất lông hơi đục có màu vàng vừa thu được 
lại đem cất một lần nữa trong chân không ở 10 - 25ðmưnHg, sau 
khi đã thêm từ ba đến năm giọt brom vào. Đầu tiên có chất lỏng 
màu đỏ thoát ra nhưng đến khi xuất hiện chất lỏng màu hơi 
vàng, thì thay bình hứng và tiếp tục cất, thu lấy lượng PBrs 
trước khi nhiệt độ sôi tăng lên đột ngột. 

Thu được gần 750g. 


PHOTPHO TRICLORNA 
Phosphorus Phosphorus Phosphor 
trichioratus trichiortde trìchlortd 
PCIạ TLUPT 137,346 


Tính chất 

PC]¿ là chất lỏng không màu, dễ linh động, như nước, bốc 
khói ngoài không khí, làm kích thích (chảy nước mắt), T chảy — 
92°,T gôi 76,6°. 

Trộn lẫn với ete, clorofom, benzen và cacbon disunfua theo 
bất kỳ tỉ lệ nào; bị nước và rượu phân hủy. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 91 — 41, thành phẩm dùng làm thuốc thử phải có 
t1. riêng (đ?? ) 1,58, T sôi 75 ~ 77? và phải chứa 95,5% PCl¿. 

Điều chế 

1. Muốn điều chế thành phẩm loại thuốc thử, người ta áp 
dụng phương pháp sau đây: 

Cho 100g photpho đó khô vào trong bình cổ cong 1 có lỗ ở 
miệng, cỡ nửa lít. Cầm một ống thủy tỉnh 2 có đường kính 8 — 
10zwm qua lỗ ở miệng, đầu cuối của ống cách bê mặt của photpho 
khoảng 3em. Cổ dài bình được uốn gập thẳng xuống phía dưới và 
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được nổi với bình thu 3, bình thu là một bình cầu có nhánh 
hướng lên trên tạo thành một góc 45°; nếu không có loại bình 
cầu đó thì dùng bình cầu đáy tròn nối với ống chữ Y (h.ãð). 

Nhánh của bình cầu được nối với ống sinh hàn ngược 4 có lắp 
một ống đựng canxi elorua 5 để ngăn ngừa hơi nước của không 
khí. Nhúng bình cầu 3 trong nước lạnh. 

Đầu tiền cho một đồng CO khô đi qua ống 3, sau đố đun 
nóng bình cổ cong cho đến khi xuất hiện chất thăng hoa màu 
vàng ở phần trên bình. Lúc đó bắt đầu cho dòng khí clo hoàn 
toàn khô đi vào ống 9. 

Biết được phản ứng bắt đầu khi thấy xuất hiện một ngọn lửa 
màu nhạt ở cuối ống 2, phải đun và cho dòng cÌo vào như thế nào 
để một mặt không có phần photpho vàng thăng hoa (trong trường 
hợp này, tăng clo vào và bớt đun đi), và mặt khác, không thể tạo 
thành PCl; rắn (cần đun mạnh và giảm dòng clo). Có thể điều 
chỉnh quá trình bằng cách chuyển dịch ống 2; muốn đuổi photpho 
vàng thì nâng ống lên cao hơn, muốn đuổi PCl; thì hạ ống xuống. 
Duy trì nhiệt độ chủ yếu là bằng nhiệt của phản ứng. 


Hình 55. Sơ đồ dụng cụ điều chế photpho triclorua: 


1. Bình cổ cong có lỗ ở miệng; 2. Ông dẫn khi: 
3. Bình thu; 4. Ống sinh hàn quả bầu; 5. Ống canxi ckocua. 


756 http://tieulun.hopto.org 


Tiến hành phản ứng cho đến khí tiêu thụ khoảng 3⁄4 tất cả 
lượng photpho. Đôi khi photpho kết dính lại và bám vào thủy 
tính; muốn tránh điểu đó, thì phải rửa trước photpho, rỗi sấy 
lkhô trên nổi cách thủy. Cất PClạ vừa thu được sang bình cầu 3. 
Trong đó có thể có tạp chất photpho vàng, muốn đuổi nó đi, 
người ta cho một ít khí clo sục qua chất lỏng. Nếu có tạp chất 
PCl¿, thì thêm một ít photpho đỏ rồi đun nóng đến 60°. Khi lắc 
với photpho đỏ, PCl; rắn nằm trong chất lỏng và bám trên 
thành bình sẽ chuyển thành PC]; lỏng. 

Muốn tỉnh chế hoàn toàn, người ta cất PCl; ở bình Uyêcxơ thu 
lấy phân đoạn ở 75 — 77, photpho dư sẽ ở lại trong bình cẩu. 

Người ta tách photphooxyclorua POCla, tạo thành khi có hơi 
ầm, (do sấy các khí CO¿ và Cl; chưa khô hoặc các chỗ nối không 
kín) bằng cách chưng cất (thu phân đoạn có nhiệt độ sôi cao). 

Hiệu suất 60%. 

2. Muốn phản ứng êm dịu hơn, người ta clo hóa trong tướng 
lỏng. Cho 100m PCI; vào 100g photpho đỏ vào trong một bình cầu 
đáy tròn ba cổ, dung tích 1, có lắp thêm đũa khuấy và ống sinh 
hàn ngược. Sau khi khuấy, người ta đun nóng hỗn hợp trong bình 
đến 50 — 60” và qua ống dẫn khí, người ta cho vào một đòng khí clo 
đã sấy khô trong bình rửa chứa H;SO, đặc đi vào. 

Khi clo tương tác với các hơi PCI;, PCI; tạo thành sẽ phản 
ứng ngay với photpho để cho PCl;. Không cẩn đun nóng bình 
nữa, vì nhiệt của phản ứng clo hóa đủ đảm bảo cho quá trình 
tiến hành đều. 

Khi hầu “hết tất cả hỗn hợp trong bình đã hóa lỏng, điều này 
biết được khi tiêu thụ gần hết tất cả lượng photpho đã lấy, người 
ta làm lạnh bình đi một ít, thêm 100 — 150g photpho nữa, rồi lại 

bắt đầu clo hóa. 

: Quá trình kết thúc khi có 500 - 600m chất lỏng tạo thành ở 
trong bình cầu. Muốn tỉnh chế, người ta chưng cất nó, thu phân 
đoạn 73 - 77°. Thành phẩm rất tỉnh khiết. Hiều suất gần như 
hiệu suất lý thuyết (tính với tất cả lượng clo đã tiêu thụ). 
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Thiết bị hầu như không cần phải trông coi và chạy rất tốt” 
PHOTPHO TRIIODUA 


Phosphorus ° Phosphorus Phosphor 
trỤodatus triiodide trụodid 
Plạ TLPT 411,71 


Tính chất 


PI; là những tình thể thuộc hệ lục phương, màu đỏ sắm, nóng 
chảy ở 61. Bị phân hủy nhanh chóng ngoài không khí ẩm. 

Điều chế 

1. PC; + 3HI = PI; + 8HCI 

Cho khí hydro iodua khô vào dung dịch PCly trong cacbon 
tetraclorua, rồi làm bay hơi chất lỏng trong chân không đến khô, 
tránh hơi ẩm của không khí. Phản ứng trao đồi xảy ra ngay ở — 1ðẺ. 

2. Người ta thêm dân dân 66g: iot vào dung dịch chứa 5,4ø 
photpho trắng (vàng) trong 90znỶ C8;, sau khi đã cho một dòng 
CO¿ khô để đuổi hết không khí ra khỏi bình phản ứng. Lọc dung 
dịch qua phễu thủy tinh cũng ở trong khí quyển CO¿, rồi đen 
làm bay hơi trên nồi cách thủy (ánh hứa!) đến gần khô. Sa: 
khi đã rót đi một lượng nhỏ nước cái còn lại, sấy khô Plạ ở 80” 
trong chân không của bơm hút nước hoặc trong dòng khí CO¿. 

Hiệu suất 70%. 


PHOTPHO TRIOXYT 
Phosphorus Phosphorus Phosphor 
trioxyddfus trioxide trioxyd 
PO; TLUPT 219,92 


? Nếu không có PCI; để khơi mào quá trình phản ứng, thì có thể bắt đầu clo 
hoá photpho đỏ khô, trong trường hợp này, phải chú ý theo dõi quá trình 
phản ứng cho đến khi nào tạo thành dưới 20—-30ml PCIa. 
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Tính chất 

PO; là những tỉnh thể màu trắng thuộc hệ đơn tà, t.l. riêng 
2,14, ở 23,8” nóng chảy thành một chất lỏng không màu, trong 
suốt, rất linh động. Sôi ở 173” không bị phân húy ở trong khí 
quyển khí trơ. Tan trong ete, benzen và C8;, tan chậm trong 
nước lạnh tạo thành HạPO;. Phản ứng mãnh liệt với nước nóng 
(tương tự phản ứng nổ) biến thành oxyt P;O màu đỏ, photpho 
đỏ, H;PO, và PH; là chất tự bốc cháy được. Dân đần bị vàng ra 
dưới ánh sáng khuếch tán ban ngày, bị oxy hóa nhanh chóng 
dưới ánh sáng trực tiếp của mặt trời, ở 70” có thể cháy. 

Tỷ trọng hơi là 7,7. 

P¿Os cũng độc như photpho trắng: 

Điều chế 

Cho từng miếng photpho trắng, khô, chiều đài 25mm vào trong 
ống đốt 1 đường kính gần 35 — 40mzn (h.ð6). Ông được uốn cong 
giống như ở hình vẽ, để photpho nóng chảy không bị đổ ra. Một đâu 
ống để hở để cho không khí vào (không khí không cần sây khô 
trước). Nối đầu ống kia với một ống bằng đồng 2, có một cái bao bằng 
đồng rộng hơn 3 bao xưng quanh để làm ống sinh hàn. Cho nước vào 
ống sinh hàn qua ðng 4. Nhiệt kế 5 dùng để đo nhiệt độ của nước 
trong ống sinh hàn. Ở cuối ống 2 có lắp một cái nút xốp làm bằng 
bông thủy tỉnh, chiều dài 50øzm (không mô tả trên hình vẽ). 


Hình 56. Dụng cụ để điều chế photpho trioxyt: 
1. Ống đốt; 2. Ống đồng; 3. Ống bao bằng đồng; 
4. Ống dẫn nước ra của ống bao; 5. Nhiệt kế; 
6. Ống ngưng tụ hình chữ U; 7. Bình thu; 8. Bình rửa. 
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Ống 2 nối với ống ngưng hình chữ Ứ 6. Ở chỗ uốn cong của ống 
hình chữ (chiều dài mỗi nhánh của nó không được ít hơn 300mm) 
có chắp thêm một ống dẫn nước ra, ống này nối với bình nhỏ 7 
bằng một nút thật chặt và ở đó, người ta thu thành phẩm nóng 
chảy khi phản ứng kết thúc. Dùng bơm hút bằng nước để cho 
không khí đi qua dụng cụ. Giữa bơm và ống ngưng có lắp một bình 
rửa đựng H;SO, đặc. Axit sunñric dùng để ngăn hơi nước đi vào 
dụng cụ, dùng bình rửa để kiểm tra tốc độ của dòng không khí. Ống 
hình chữ Ứ nhúng trong hỗn hợp sinh hàn; để ngưng tụ hoàn toàn 
hơn, có thể dùng hai ống như thế nối tiếp nhau. ` 

Khi đã lắp xong dụng cụ, cho vòi bơm nước chảy, khoảnh 
khắc sau, người ta đun photpho bằng một ngọn lửa nhỏ (ở đầu. 
trước ống) cho đến khi photpho bốc cháy. Hút không khí qua 
thật mạnh, làm sao để nhiệt độ của nước trong ống sinh hàn 
luôn luôn gần 50°. Chỉ đến khi gần cuối, người ta mới tăng nhiệt 
- độ lên đến 602. 


Nửa giờ sau khi photpho cháy, P¿Os bắt đầu đi sang ống 
ngưng. Nếu nút bằng bông thủy tinh đủ chặt, và nhiệt độ của 
nước không vượt quá 60°, thì chỉ có những vết P;O; và những 
lượng rất nhỏ photpho tự do đi sang bình hứng, trong khi đó 
P4Ôs tập trung ở bình hứng dưới dạng một khối như sáp, màu 
trắng tuyết. Để tránh oxy hóa sản phẩm người ta cho kết thúc 
phản ứng khi đã tiêu thụ hết 4/5 lượng photpho lấy lúc đầu. 
Tháo ống chữ ra khỏi hỗn hợp sinh hàn rồi đun nóng, khi đó 
PạO¿ nóng chảy sẽ chảy vào bình 7. Hiệu suất gần 90% so với 
lượng photpho đã tiêu thụ. 


Cất trữ P„Os trong những ống thủy tỉnh bịt kín đã đuổi hết 
không khí bằng CO¿. 
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PHOTPHONI IODUA 


Phosphontum Phosphontum Phosphontum 
Jodatum todide Jodid 
PHI TLPT 161,93 


Tính chất 

PHálI là những tỉnh thể to hình bốn mặt, trong suốt, có ánh 
kim cương. T thăng hoa 61,8”; thăng hoa một phần ngay ở nhiệt 
độ phòng. Khi đun cẩn thận ở trong lọ đậy kín có thể làm thăng 
hoa PHI mà không cần làm nóng chảy trước. 


Điều chế 
6P+ PIạ + 12H;O = 3PHaI + HaPO¿ 


Cho 50 — 100m C5: khô vào trong bình cổ cong, có miệng lỗ 
ở phía trên, dùng CO; khô đuổi hết không khí ra khỏi bình, hòa 
tan 100g photpho vàng trong C8; (ránh lửa!) và khi đã làm 
lạnh, người ta cho từng lượng nhỏ 170g iot vào. Sau đó nối bình 
cổ cong với ống sinh hàn, chưng CS; ở trong tủ hút trên nồi cách 
thủy (tránh lửa!) rồi đuổi lượng C8; còn lại bằng cách cho dòng 
CO; đi qua và đun nóng nhẹ bình cổ cong. Sau khi làm lạnh, nối 
bình cổ cong với một ống thủy tính dài rộng và mỏng thay cho 
ống sinh hàn, đầu cuối của ống nối với một ống sừng bò (h.57). 

Ống sừng bò cho vào cốc nước nhưng không chạm mặt nước. 
Sau đó, qua một phẫu nhỏ giọt có đầu vuốt nhỏ, cắm ở miệng lỗ 
bình cổ cong, người ta cho từng giọt 50m nước vào trong bình. 
Phản ứng xảy ra mãnh liệt khi mỗi giọt nước rơi xuống. 


PH¿I ngưng lại ở trong bình cổ cong và ở trong ống thủy tinh 
„rộng. Nước ở trong bình thu sẽ hấp thụ lượng nhỏ HI vừa thoát 
ra đồng thời với sản phẩm. Sau khi đã rót tất cả lượng nước vào, 
đầu tiên đun nhẹ bình cổ cong, sau đó nung đến gân nhiệt độ 
nóng sáng, và như vậy PH,I được cất hoàn toàn sang ống thủy 
tinh đã làm lạnh, 
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Hình 57. Dụng cụ để điều chế photphoni iodua. 
Sau khi để nguội đập vỡ ống thủy tinh, lấy PHạI a dưới dạng 
lớp vỏ dây giống như NH„CI. Thu được gần 120g. 


PHOTPHORYL BROMIA 
(Photpho oxy bromua) 
Phosphorus Phosphorus 2hosphor 
oxybromdtus oxybromide, oxybromid 
PORrka TLUPT 286,723 
Tính chất 


POBr; là khối tỉnh thể không màu, t.Ì. riêng 2,82. T chảy gần 
55°,T' sôi 193. Tan trong ete, clorofom, cacbon disunfua và đầu 
thông. Bị nước phân húy dân, tạo thành HạPO, và HBr, với côn 
etylic cho etyl bromua. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, thành phẩm 
phái không có màu hay có màu hơi hồng và phải chứa ít nhất là _ 
99% POBr;g. _ 

Điều chế 

PBra + Br; + H;ạC;O; = POBr; + 2HBr + CO + COa 

Muốn điều chế thành phẩm có độ tỉnh khiết dùng làm thuốc 

thử, người ta làm như sau: 
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Lấp .dột bô dụng cụ, đặt trong tủ hút, theo sơ đỏ trình bày trên 
h.ð7. Nối bình Klaisen 1 dung tích 1/ với phêu nhỏ giọt 2 và ống sinh 
hàn 3 dài 7Bcm: bằng những đầu mài nhám. Nối ống sinh hàn tiếp với 
một ống chữ 4 chứa CaCl; và với ba bình rửa (bình thứ nhất để 
không, các bình còn lại đựng nước để hấp thụ HBr (xem Ä.ð8). 

Cho 500g PBrạ, có nhiệt độ sôi 173” và 190g oxalie khan HạC;O¿ 
vào trong bình câu. Khuấy trộn khối chất bằng đũa thủy tỉnh rồi 
đun nóng nhẹ. Qua phẫu chiết, người ta nhỏ từng giọt 50+ brom 
trong vòng 1 — 1,5 giờ. Lấy phêu ra, khuấy cẩn thận hỗn hợp trong 
bình cầu bằng một đũa thủy tỉnh dài rỗi lại nhỏ brom xuống từ 
phễu nhỏ giọt (2ml trong vòng hai giờ). Giữ nhiệt độ của hỗn hợp 
không cao quá 55”. Hỗn hợp phản ứng đản dẫn biến thành chất 
lỗng màu nâu sẵm có bọt trắng. Bọt mất đi và đấu hiệu phản ứng 
đã kết thúc (thường phản ứng xong khoảng một giờ sau khi thêm 
tất cả lượng brom vào). Chưng ở 60° để đuổi lượng brom đư, sau đó 
thay ống sinh hàn 3 bằng một ống thủy tinh nối với một bình hứng 
có gắn thêm hệ thống bảo vệ tránh hơi ẩm của không khí. Chưng 
hỗn hợp phản ứng, thu phân đoạn POBr¿ ở 190 — 194? (đồi khi 
người ta chưng lượng PBr; lthông phản ứng ở 173” và thu riêng nó'). 
Thu được 300 — 330g POBr;. Tất cả các động tác tổng hợp, trừ động 
tác chưng cất, đều phải tiến hành trong một ngày, nếu không 
POBrs có thể bị phân hủy. 


Hình ã8. Dụng cụ để điều chế photphoryl bromua: 
1. Bình Klaisen; 2. Phễu nhỏ giọt; 3. Ống sinh hàn; 4. Ống chữ U. 
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Muốn tình chế hoàn toàn, người ta cất thành phẩm một lần 
nữa ở bình cầu có ống sinh hàn mài nhám và bình hứng có lắp 
thêm ống chứa canxi clorua để tránh hơi ẩm. Thu các phân 
đoạn: I. 188 - 192”, II. 192 — 194', [II. 194 — 1979. Phân đoạn II 
là thành phẩm cân điều chế. Các phân đoạn khác khi đem cất 
lại hai ba lần nữa sẽ còn cho thêm một lượng thành phẩm tỉnh 
khiết nữa. Làm nóng chảy khối POBr; vừa kết tỉnh, đổ vào các 
ampun lớn (cứ 100g một), sau khi để nguội hàn ampun lại. 


PHOTPHORYL CLORGA 


(Photpho oxy clorua) 
Phosphorus - Phosphor 
oxychioride oxychiorid 
POCIs TLUPT 153,346 
Tính chất 
POOI; là chất lỏng không màu, khúc xạ mạnh ánh sáng, t.]. 
riêng 1,69, có mùi xốc giống mùi PClạ. T chẩy 139 T sôi 
107,23, bốc khói ngoài không khí ẩm. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKTTT 166 - 51, thành phẩm ứinh khiết phải có t.L. 
riêng ở 20” là 1,660 - 1,725 và nhiệt độ sôi (ở 760mmHg) là 
106,5 — 107,3 (trong khoảng nhiệt độ này có thể cất được ít 
nhất là 95% thành phẩm). 
Điều chế 
b 3PCla + KCIO; = 3POCI; + KCI 
Cho 100g PCI; và từng lượng nhỏ, mỗi lần không quá 0,5 ~ lg 
cho đến hết 33g KCIO; đã nghiền nhỏ vào trong một bình cầu 
đáy :ròn, dung tích 250m, có lắp thêm ống sinh hàn ngược. 
Phần ứng tiến hành rất mãnh liệt và sủi bọt mạnh ở bên trong 
chất lỏng, thậm chí còn xuất hiện cả ngọn lửa. Bởi vậy, chỉ có 
thể thêm lượng KCIO; mới vào, sau khí phản ứng với lượng 
KClO; trước đã bớt mãnh liệt. Có như thế phương pháp mới 
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không nguy hiểm. Khi phần ứng kết thúc (KClO; cho vào không 
phản ứng nữa), rót POCl; vào bình Uyêcxơ rồi cất, thu phân 
đoạn ở 105 ~ 108Ẻ. 

Nếu đã có sẵn một lượng nhỏ POCI:, thì có thể thay đổi 
phương pháp này một ít, để phản ứng tiến hành êm dịu hơn. 

Cho 16g KƠIO; khô đã nghiền nhỏ, và 20g POC]; vào trong 
một bình cầu đáy tròn, dung tích 100 —- 150m, có lắp ống sinh 
hàn ngược. Đầu trên của ống sinh hàn có cắm lỏng (không cần 
dùng nút) một phẫu nhỏ giọt chứa 50g PCI¡. 

Đầu tiên, cho từ từ từng giọt PCl¿ xuống, mỗi một giọt đều 
phản ứng rất mãnh liệt và làm cho chất lỏng sôi lên; khi đã cho 
hết. 15 ~ 20m! PCI; tốc độ nhỏ giọt có thể tăng lên. 

Khi phản ứng xong, cất POCI; ở trên nổi cách dầu đã đun 
nóng đến 150°. Thu được 72,5g (95,5% so với lý thuyết). 

2. Có thể điều chế POCI; coi như là sản phẩm phụ khi tổng 
hợp thionyl clorua. Đem cất phân đoạn sôi ở nhiệt độ cao hơn 
100° (phân đoạn này gồm có POCI; chưa tỉnh chế), thu lấy phân 
đoạn 104 — 1082. 


PLATIN 
PịatHnum Piattnrum Pliatin 
Pt TLNT 195,23 
A. Platin tỉnh bhiết 

Tính chất 

Pt là kim loại óng ánh, trắng như bạc, rất đễ kéo sợi và dát 
mỏng. Kết tỉnh thành hệ lập phương, mềm như đồng. T chảy 
1773,3 + 1. T sôi 38002. T.1. riêng 21,4 - 21,48. Rất bên đối với 
đa số hóa chất, chỉ tan trong nước cường thủy. 

Điều chế 

Phương pháp mẫu để tách các kim loại họ platin như sáu: Cho 
nóng chảy khoảng 5g platin kỹ thuật với lượng chì lớn hơn mười 
lần, trong chén cacbon có nắp. Chén này đặt trong chén đất sét 
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lớn chứa đầy than gô. Làm nóng chảy trong vòng 4 - 5 giờ ở 
1000. Xử lý hợp kim đã nguội bằng HNO; rất loãng, ấm cho 
đến khi không còn khí thoát ra. Dung dịch thu được chứa 
khoảng 98,4% chì đã đem dùng và một lượng nhỏ platin, rodi, 
sắt và tất cả paladi và đồng. 

Lọc lấy bột đen không tan còn lại, rửa và vừa đun nóng vừa 
xử lý bằng nước cường thủy loãng (hai thể tích HNO¿, tám thể 
tích axit clohydric và 90 thể tích nước). Sau 5 - 7 giờ xử lý bằng 
nước cường thủy để hòa tan chỉ còn lại platin và rodi, nhưng 
ghông hòa tan các lá hợp kim xám, chứa Ir, Ru và đôi khi cá Ee; 
lọc bổ bã đó đi. Dung dịch đem cô đặc, kết tủa Pb bằng H;SO, 
(khoảng 100m) vào dung dịch lạnh bão hòa NHẠCL. Đun nóng 
hỗn hợp 100° và để nguội. 


Rửa gạn amoni cloroplatinat (NH);PtClạ vừa tách ra (có chứa 
rodi) và rửa trên giấy lọc bằng dung dịch NHạCI bão hòa. 

Cô nước lọc cùng với nước rửa cho đến lúc (NHạ)¿PtClạ tách 
ra, khi làm lạnh thì thôi, lượng muối này, sau khi rửa, đem 
nhập chung với lượng kết tủa chính. 

8ấy khô giấy lọc chứa amoni cloroplatinat, chuyển kết tủa 
sang thuyền sứ và cẩn thận khử trong dòng khí thắp ở nhiệt độ 
càng thẩp càng tốt trong lò ống. 

Trộn lấn kim loại xốp thu được với KHSO;¿ và đun nóng từ từ 
đến nhiệt độ đổ sâm. Xử lý lại một lần nữa bằng kali 
hydrosunfat cho đến khi nào muối tiếp xúc với kim loại trong 
vòng 10p mà không có màu. Sau khi nguội, xử lý khối thu được 
bằng nước (khi đó, tất cả tạp chất - đã được chuyển vào trạng 
thái hòa tan, với KHSO¿ - sẽ hòa tan hết) và cẩn thận rửa 
platin còn lại với nước. Muốn loại PbSO¿ còn sót lại, người ta 
lần lượt xử lý kim loại với các dung dịch (NHA);CO; và HNO¿, 


rửa bằng axit flohydric loãng, sau đó rửa cẩn thận với nước và 
nung. Hiệu suất cao. 


766 http://tieulun.hopto.org 


B. Muội piatin 
Tính chất 


Muội platin là chất bột đen hấp phụ lượng hydro rất lớn ở 09, 
về phương điện đó, nó có giá trị lớn hơn platin xốp. 

Điều chế 

Ướp lạnh 20m dung dịch HạPtClạ chứa 5g Pt đến -— 100 và 
vừa khuấy vừa thêm từ từ 105g dung dịch KOH 50%, vừa theo 
đõi, đừng để nhiệt độ cao quá 4 — 6°. Sau đó đun nóng trên nồi 
cách thủy đến 55 — 60” trong vòng 30ph. Rửa gạn kết tủa với 
nước trong ống đo cao cho đến khi loại hết C1” và kiểm. Lọc hút 
kết tủa vừa rửa và cho vào bình hút ẩm chân không 10 — 12 giờ 
để 20: nết khí bị hấp gu. 
T C. Plqti:i xốp 

Tính chất 

Platin xốp là khối xốp có bể mặt phát triển mạnh, dùng làm 
chất xúc tác. 


Điều chế 


1. Đun nóng muội platin (xem cách điều chế ở trên) trong luồng 
hydro đến 400” và làm nguội trong luỗng CO; đã loại hết oxy. 
2. Cũng có thể điều chế platin xốp bằng cách nung nhẹ amoni 
cloroplatinat (NH„);PtCla. 
ÐD. Platin thể heo 
Tính chất 


Dung dịch keo Pt có màu đen, khi thêm chất điện phân hay 
đưn sôi thì dung dịch mất màu và tách ra bột platin đen. Khi 
thêm giọt dung dịch keo Pt vào H;O; thì lập tức H;O; bị phân 
hủy cho thoát ra oxy. 

Muốn khử được muối platin thành hydroxon pỉqtin, cần phải 
tuân theo đúng các điêu kiện pha chế, phải sử dụng các dụng cụ 
đã rửa sạch cẩn thận uù nước mới cất.. 
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Điều chế 

1. Vừa đun nóng vừa rót vào 50m dung dịch H;PtCl; 0,01N 
đã thêm Na;CO; cho đến có phản ứng kiểm yếu, một thể tích 
7,Bmi dung dịch pyrocatechin 0,1M. Khi đó xuất hiện màu nâu 
vàng. Sau khi để yên một lát, đem thẩm tích dung dịch. 

3. Thêm 4mn¿ dung dịch NaOH 0,2N vào 75m dung dịch H;PtCl; 
0,06% và đun sôi. Ngừng đun, thêm 5m dung dịch fomalin 0,45%, 
lại đun nóng và khi sôi mạnh lại thêm ðm¿ dung dịch fomalin đó 
nữa. Khi tiếp tục đun sôi, dung dịch lúc ban đầu vàng nhạt dân 
dần tối sẫm lại cho đến trong suốt hoàn toàn. Để tránh tình 
trạng Pt không tan, tách ra khi để yên dung dịch, người ta pha 
loãng chất lỏng với lượng nước có cùng thể tích với chất lỏng và 
đem thẩm tích qua vỏ bằng đa cừu, vỏ này đã được ngâm rất lâu 
trong nước cất từ trước. 

Có thể cô đặc mạnh hydroxon bằng cách cho bay hơi mà 
không sợ platin tách ra. 

3. Có: thể dùng cách khử H;ạPtClạ bằng hydrazinhydrat có 
thêm hay không thêm chất bảo vệ. 

g) Thêm chất bảo uệ. Trộn lẫn dung dịch loãng HạPtCls (tốt 
hơn cả là 0,1%) với dung dịch gôm Ả Rập 1% có cùng thể tích và 
được đun nóng trước đến 95” trong vòng ba giờ và vài giọt dung 
dịch N;H„.HạO 0,05%, khi đó dung dịch trở thành nâu sắm ở 
nhiệt độ thường; nếu khi tiếp tục thêm N;H,H;ạO mà màu 
không đậm lên thì đem thẩm tích. 

Lọc dung dịch thu được qua giấy mà không sợ nó bị phân hủy, 
và còn có thể cô đặc thêm một ít bằng cách cho bay hơi. Dung dịch 
hết sức bền đó, khi bay hơi trong chân không, trên H;ạSO¿ sẽ cho 
hydroxon rắn, có khả năng hòa tan hoàn toàn trong nước ấm. 

b) Không thêm chất bảo uệ. Trộn lẫn 1m dụng dịch H;PtCls 
0,07B5% với vài giọt dung dịch hydrazinhydrat rất loãng. Đổ chất 
lỗổng có màu sẫm thu được vào dụng cụ thẩm tích. Có thể dùng 
vỏ da cừu đã ngâm một thời gian khá lâu trong nước cất để làm 
dụng cụ thẩm tích. 
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4. Pha loãng 1m dung dịch HạPtClạ 0,5% với nước thành 
200m và thêm 4m NaOH 0,1N. Sau đó, đổ thêm 2m] dung dịch 
axIt ascobic (hay axit izoascobie) 0,5%, lúc đó lập tức tạo thành 
xon nâu trong suốt. 

E. Thu lại pÏatin trong phòng thí nghiệm 

1. Thêm axit fomic vào dung dịch chứa muối của H;PtClạ, đun 
nóng hỗn hợp đến sôi và vừa từ từ rót vào đó dung dịch Na;COa, 
vừa liên tục khuấy. Lọc hút kết tủa muội platin tách ra, rửa với 
nước đã axit hóa bằng axit clohydric và sấy khô. 

2. Muốn tách Pt từ các dung dịch thừa có chứa RaPtClạ và 
rượu trong phòng thí nghiệm, người ta cô chúng đến khô, hòa 
tan trong nước, và đổ nó vào dung địch NaOH (t.]. riêng 1,2) sau 
khi thêm glyxerin 8% vào dung dịch này. Đưn nóng hỗn hợp đến 
sôi, khi đó Pt tách ra dưới đạng bột đen; đầu tiên rửa với nước, 
sau với axit clohydrie tôi lại với nước và đem nung. 

3. Muốn tách Pt, từ các dung dịch thu được sau khi xác định 
K” dưới dạng KạPtClạ, có thể dùng phương pháp sau. 

Người ta kết tủa H;PtClạ từ rượu (đùng làm nước rửa) dưới 
dạng (NH,);PtCh bằng cách thêm NH,CI lấy dư. Tập trugn kết 
tủa K;PtCl; và (NH,);¿PtClạ vào lọ lớn có chứa 2ï nước cất và 
25m axit fomic 85%. Đậy lọ (đừng đậy chặt) và để yên trong ba 
đến năm ngày ở nhiệt độ phòng. Rửa kết tủa Pt kim loại tách ra 
với nước nóng cho đến loại hết C]'. 

G. Rửa sạch các dụng cụ pÏqtfin 

Muốn rửa sạch các dụng cụ platin, người ta đun nóng chúng 
với KHSO, đến nhiệt độ nào cho có hơi trắng anhydrit sunfuric 
thoát ra (chứ không phải chỉ đưn đến nóng chảy muối). Để rửa 
sạch, còn có thể dùng borac hay kali - bo florua KBE¿. 

Cũng có thể đun nóng chúng với hỗn hợp nóng chảy gồm các 
phần bằng nhau của axit borie HạBO; và kali — bo florua KBEF¿; 
khi đó, khối thu được sau khi để nguội chén platin dễ tan trong 
nước hơn là nếu chí có một mình KBE¿, chất này đính chặt vào 
thành chén và chỉ hòa tan trong nước sau khi đun sôi lâu. 
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Muốn lấy hỗn hợp hóa rắn ra khỏi chén có thể làm như sau: 
cắm vào khối hỗn hợp hãy còn chưa đông đặc một dây xoắn và 
sau khi đông đặc rồi thì treo chén vào tay của cái giá. Kéo dài 
dây xoắn thế nào cho đáy chén chỉ nằm cao hơn vòng sắt một ít. 
Khi đun nóng một lát thì chén rơi vào vòng, trong khi đó hỗn 
hợp hóa rắn còn lại trên dây xoắn. 

Nếu có một cái lò nung chén có khả năng đốt nóng đến 1200! (lò 
Kripton, lò tầng hay lò cao tân) thì người ta đun nóng magiê ~ 
amoni clorua MgCl;2NH¿C] trong dụng cụ cần làm sạch cho đến 
1100 — 12002. Sau khi nguội, cho dụng cụ vào trong nước sôi. Platin 
làm sạch bằng cách như vậy trở nên trắng, lấp lánh như mới. 


PLATIN (Ï) CLORUA 


Platinum chioratum PlaHnum dichiortde Platinchlour 
PlatHnous chỉoride Platinochiorrd 
PtCl; TLPT 266,14 
Tính chất 


PtCl; là chất bột nâu hay lục xám, có t.Ì. riêng 6,05, không 
tan trong nước, tan trong axit clohydric nóng, tạo thành axit 
platinoclohydric HạPtC lạ. 


Điều chế | 
Cho clo khô đi qua pÌatin xốp đặt trong ống thủy tỉnh đốt nóng 
đến 240 —~ 250” cho đến khi ngừng hấp thụ. Hiệu suất đáng kể. 
PLATIN (IV) CLORqA 


Pliatinum Pịatinic Piatin 
tetrachloratum chiortde chiorid 
PtCh TLPT 337,06 
PtCl¿.5HạO TUPT 427,14 
Tính chất 


PtCh là những tính thể nâu đỏ, hút ẩm. Tan trong nước, rượu 
và axeton; từ dung dịch nước nó kết tỉnh với năm phân tử nước. 
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'Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 2322 -— 50, hydrat năm phân tử nước 
phải chứa ít nhất 45,7% Pt. 

Điều chế 

H;PtC1; = PtCl¿ + 2HCI 

Cho 1 — 3g H;PtCls.H;O vào thuyền sứ và đun nóng trong dòng 
khí clo 1 — 1,ð giờ, đầu tiên ở 220 - 215, sau đó ở 205 — 2001. 

Thu được PtCl khan có hiệu suất như tính toán lý thuyết. Có 
thể điều chế được hydrat năm phân tử nước bằng cách kết tỉnh 
trong nước. 


RũBIDI CLORQA 


Nubidium Rubidrium Rubidtum 
chiorarum chioride chiorid 
RbCil TLPT 120,94 


RbCIl là những tính thể lập phương, không màu, dễ tan trong 
nước và không tan trong rượu, T chảy 717), T sôi 1385). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 2840 — 51 thành phẩm hạng i?nh khiết 
phải chứa ít nhất 98,5% RbCl và không quá 0,5% K. 

Điều chế 

Trung hòa dung dịch 50g Rb;CO; trong 100m nước bằng 60g 
axIt clohydric Œ.È.pý, t.Ì. riêng 1,19) cho đến khi có phản ứng 
kiểm yếu. Để yên dung dịch một đêm, sau đó đem lọc, trung hòa 
thật chính xác bằng axit clohydric và cho bay hơi đến khô trên 
bình cách thủy. 

Thu được 49 — 50g. 


SẮT 
Ferrrum tron Eisen 
Fe TLNT 55,85 
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Tính chất 

Fe là kim loại màu xám, mềm, t.Ì, riêng 7,86. T chảy của Fe 
rất tính khiết (chứa không quá 0,039% tạp chất) là 1533 + 5°. T 
sôi 3000”. Trong không khí ẩm, nó bị oxy hóa dần. Sắt tan trong 
HỚI, HạSO;¿ và HNO; loãng. Axit nitrie bốc khói làm cho sắt trở 
nên “thụ động” vì bị phủ lớp oxyt. Lúc bấy giờ sắt mất khả năng 
tan trong các axit. Sắt khử (errrum metdlliicum hydrogento 
reductum) là bật sắt có màu xám. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, sắt khử hạng 
(.b.p.t phải có ít nhất 90% Fe, sắt £.k ít nhất 85% Fe. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Fe các hạng (%): 


Tạp chất t.b.£.p £.È 
Chất tan trong nước 0,05 0,1 
Chất không tan trong H;SO, 0,1 0,5 
Lưu huỳnh tổng cộng (qui ra S) 0,03 0,05 
Chất không kết tủa bằng NH„OH 0,3 1,1 
Nitơ tổng cộng (qui ra Ñ) 0,003 0,006 
Asen (Ás) 0,0005 0,0015 
Cacbon (C) 0,01 0,01 
Điều chế 


1. Muốn điều chế bột sắt hạng ứ.È.p.? ta rải một lớp mỏng bột 
Fe(OH); đã sấy ở 110 — 1201 và nghiền mịn trong ống bằng sứ 
hoặc thủy tỉnh chịu nóng. Ống này để trong lò điện. 

Dùng khí hydro tỉnh khiết và khô đuổi hết không khí ra khỏi 
dụng cụ, rồi thường xuyên cho dòng khí đi qua, đun nóng dẫn ống 
đến đỏ sãm. Tiếp tục khử cho đến khi nước không tạo nên nữa (muốn 
khử khí trong ống đi ra, người ta chia dòng khí đó vào miếng kính 
nguội, nếu miếng kính không bị mờ thì quá trình khử đã hết). 

Để ống nguội hoàn toàn trong dòng khí hydro và đổ bột sắt 
đã điều chế được vào lọ có nút thủy tỉnh nhám. 
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Cần tuân theo đúng điều kiện khử. Nếu nung nóng ống chưa 
đến nhiệt độ đỏ sẵm, thì sẽ được loại sắt tự cháy, khi tiếp xúc 
với không khí nó bị oxy hóa nhanh và nóng đỏ lên. Ngược lại, 
nếu tăng nhiệt độ cao hơn nhiệt độ đỏ sâm thì không được sắt 
bột mà được một khối chảy. 

Cũng có thể dùng Fe;O; thay Fe(OH);. Muốn khử 100g FezO; 
cần sáu giờ. 

Thành phẩm chứa 0,05 — 0,15% 0xy. 

Hydro dùng để khử phải được tỉnh chế trước. Người ta cho 
hydro trước hết đi qua dung dịch Pb(CHạCOO); 1N rồi qua dung 
dịch CuSO„ 10% và cuối cùng qua H;SO;¿ để sấy khô. 

2. Người ta điều chế sắt kim loại, dạng nấu chảy bằng cách 
khử FezO; ở 500 trong dụng cụ đã mô tả ở đoạn 1. Sau đó, nâng 
nhiệt độ tới 1000 để sắt nóng chảy. Lúc đâu nấu chảy kim loại 
trong khí quyển hydro, và sau nấu chảy lại trong chân không. 

Người ta đã nghiên cứu thấy rằng, trong sắt thành phẩm có 
đến 55 tạp chất khác nhau, trong đó có Ó và S, có cả các vết C, 
P,N, H; trong một số mẫu có Cu, Si, AI, Be. 

Lượng tạp chất tống cộng bé hơn 0,01%. 

3. Sắt rất tỉnh khiết có thể điều chế bằng cách điện phân. 
Trong bình thủy tính cỡ 1, gồm hai dương cực là hai tấm sắt 
Armco rộng 18 — 20cm, đày 2,5mm. Âm cực nằm giữa hai dương 
cực, cách mỗi dương cực 3em. Âm cực là tấm sắt tỉnh khiết, 
đánh sạch bằng bột nhám, rộng 20em? dày 0,5 — 1lzzm. Chất 
điện phân chứa 14,2% FeSO¿ (nh khiết), và 78,B% nước. Dung 
dịch phải có pH trong giới hạn 2,9 ~ 3,2. Điện phân trong 1,5 — 
2 giờ ở 30”, giữ mật độ dòng 2,5A/dm? và điện thế 10V. Sau đó 
lấy lớp sắt (5 - 10ø) ở âm cực. Hiệu suất tính theo dòng điện là 
96%: (l&g Fe tiêu thụ 1ÈW/giờ). Có thể điện phân cho đến hết 
(trong 26 giờ). 

4. Sắt cũng có thể được tỉnh chế bằng cách chuyển sắt thành 
sắt cacbonyl Fe(CO); rồi phân hủy nó. Nghiên cứu bằng quang 
phổ ký, người ta phát hiện điều chế 31 nguyên tố tạp chất. 
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Tác giả để nghị dùng FeCl; tinh khiết làm chất ban đâu, 
FeClạ này được chiết bằng ete từ dung dịch axit clohydric (để 
loại Cu, Mn, Ni, CO, AI, V, Tì). Chuyển FeCla thành Fe(OH); rồi 
thành FezOa và dùng hydro khử. 

Thành phẩm điểu chế chỉ có lượng rất nhỏ tạp chất của bốn 
nguyên tố. 


SẮT (II) BROMGA 


Ferrum Ferrous Eisenbromur 
bromatum bromide Ferrobromitd 
A. Sắt (II) bromuo khan 
FeBra TLPT 215,68 


Tính chất 

FeBra khan là những vấy màu lục vàng, hút âm, t.]. riêng 
4,636, T chảy 684 (dưới áp suất). Khi đun nóng ngoài không khí 
đến 310, nó mất Brạ chuyển dần thành EezO;. Nó dễ tan trong 
nước, khó tan trong pyridin (0,49% ở 289). 

Điều chế 

Làm thí nghiệm trong tủ hút. 

Trong ống sắt 1 đường kính 30 ~ 40øn (h.ð9) đốt nóng băng 
lò điện 2, để hai thuyền sứ 3 (hay hơn nữa). 

Trong các thuyên sứ để 56g sợi sắt nhỏ (gọi là “sắt hoa”). Nối 
bình cầu 4 (hay bình cổ cong) với một đầu ống (dùng nút amiäng). 
Đưn bình câu đến 100 - 120, lắp vào bình cầu một ống dân khí 
CO; và một phễu nhỏ giọt. Tất cả các nút phải bằng amiăng. 

Đốt nóng ống đến 600 — 700”, dùng dòng khí CO; khô đuổi 
không khí ra khỏi dụng cụ và bắt đầu thêm dân từng giọt brom 
vào bình câu 4. Để việc tổng hợp đạt kết quả thì cần phải cho 
COs và Brs vào binh cầu chậm (tổng hợp trong 4 — 5 giờ). Thành 
phẩm sẽ thăng hoa và lắng xuống ở đầu nguội của ống thành 
những vảy màu lục vàng. Thỉnh thoảng ngừng cho brom vào, 
vđùng dòng khí CO; đây hết brom dư và mở nút lấy FeBr; ra 
khỏi ống, cho vào lọ nút nhám. 
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Thu được 80g (37%). 


T0 ND 


.~..r.vvy _ 


Hình 59. Sơ đồ dụng cụ điều chế FeBra. 
1. Ống sắt; 2. Lô điện; 3. Thuyền sứ; 4. Bình cầu đáy tròn. 
A. Sắt (H) bromua hydrat 
FeBr;.6H;O TLPT 323,78 
Tính chất 
FeBr;.6HzO là những tấm nhỏ thuộc hệ tà phương, hút ẩm, màu 
lục tươi, tan trong nước (bảng 326) và rượu. Từ dung dịch, ở nhiệt 
độ giữa 90 — 100”, sẽ kết tỉnh những tỉnh thể màu lục lam của 
hydrat FeBr¿.2H;O giữa 50 — 80° kết tỉnh FeBra.4H¿O màu lục tươi, 
Bảng 396 — Độ tan FeBr; trong nước 


83 


Bảng 337 - Tỷ trọng các dung dịch nước FeBr› 
FeBrs % 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC N”136 — 52, thành phẩm phải có ít nhất 49%. 
brom, không quá 5% clo (đối với brom) và không quá 0,3% sắt oxyt. 

Điều chế 

Cho vào bình câu 100g mạt sắt tỉnh khiết và một lượng nước 
đủ ngập mạt sắt. Vừa lắc vừa thêm dần 250g Br; (dùng phễu 
nhỏ giọt). Đun nóng hỗn hợp và lọc sắt dư ra. Làm bay hơi dung 
dịch FeBrạ có lẫn tạp chất FeBr: trong bát sắt đến khi tạo 
thành chất lỏng đục màu hung (vì muối bazơ của Fe”), Cho 
thêm 5 — 10m/ axit bromhydric và nung nóng. Vì FeŸ* bị kim 
loại của bát khử nên dung dịch có màu lục và trong suốt. Làm 
bay hơi dung dịch đến khi xuất hiện váng tỉnh thể. Để nguội. 
Tách các tinh thể và bỏ vào lọ đựng CO¿,. 


SẮT (II) BROMA 


Kerrurmn Yerric Eisenbromid 
Sisgutbromdtum bromrde Yerribromid 
FeBr;.6H;O TLUPT 403,69 
Tính chất 


FeBrz.6H¿O là những tính thể mịn, màu lục sãm. Nóng chảy 
ở 270, EFeBrạ khan là những tấm nhỏ sáu mặt, màu nâu đỏ, dễ 
tan trong nước, rượu và ete., 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKRTTT TU 642 - 52, thành phẩm phải chứa không 
dưới 60% Br, lượng clorua (CD không quá 0,6%. 

Điều chế 

Bỏ vào bát sứ 18g vỏ bào sắt tỉnh khiết và 50m! nước đụn 
nóng trong tủ hút. Dùng phễu nhỏ giọt cho thêm dần 25zn? brom 
(79g). Lọc nóng dung dịch FeBrs, cô trong chân không đến khi 
bắt đâu kết tinh, để nguội và khuấy. Lấy các tinh thể ra đổ 
nhanh vào lọ đậy kín. 

Kết quả thu được 83g EeBra.6H;O (60%). 
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SẮT (II) CLORUA 


Merrum #errous Äisenchiorur 
chiordatưm chioride Terrochiorid 
A. Sắt (I1) clorua bhan 
FeCla TLPT 126,76 


Tính chất 


EeCl¿ khan là những tỉnh thể lập phương, màu trắng, hoặc 
những bọt vảy nhỏ giống như bột hoạt thạch, những vảy nhỏ hình 
sáu cạnh, t.]. riêng 2.98. T chảy 673 — 674. Bình thường thành 
phẩm có màu trắng xám, để ngoài không khí có màu trắng (vì bị 
hydrat hóa) và chỉ sau đó mới bị oxy hóa thành màu vàng. 

FeCl; nóng chảy dẫn điện tốt. Muối dễ tan trong nước, rượu 
metylie, rượu etylic và axeton, khó tan trong pyridin. 

Điều chế 

Làm trong tủ hút. 

Bỏ 100 — 200g mạt sắt vào một ống sứ đường kính 30mm, dài 
850mm, để trong lò nung ống. Nối ống với máy điều chế hydro 
clorua. Đầu mút của ống cắm sâu 16 ~ 20cm vào một ống bằng 
samôt để hứng chất thăng hoa. Khi bắt đầu đun thì đồng thời 
cho dòng khí nhẹ hydro clorua đi qua ống, tốc độ của dòng tăng 
lên dân đến 200 — 250mi/phenolphtalein. Giữ nhiệt độ trong 
khoảng 890 - 900. Chất thăng hoa ngưng tụ một phần ở trong 
ống samôt, một phần ở đầu mút ống sứ, cho nên cứ 20 - 30ph 
phải dùng thìa đài để thông lòng ống. 

B. Sắt (H) clorua hydrat 
FeCl;.4H:O TLPT 198,83 

Tính chất 

FeCl;.4H:O là những tỉnh thể màu lam, trong suốt, t.. riêng 
1,937. Ngoài không khí có màu lục vì bị oxy hóa một phần. Rhi 
đun óng nhẹ hoặc để trên H;SO, nó chuyển thành FeCl;.2H:O. 
Để ngoài không khí ẩm, FeCl;.4HạO chảy rữa. Nó đã tan trong 
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nước và rượu, không tan trong ete. Cần để muối trong ống hàn 
kín, trong đó có khí trơ. 
Bảng 328 — Độ tan FeCl¿ trong nước 


¬— =ằằ==.ẽ.. nan. ..n 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4149 - 48, thành phẩm bất kỳ hạng nào cũng 
phải có ít nhất 99,7% FeCl;.4H¿O và tan không bị đục trong một 
lượng nước tương đương đã thêm một giọt axit cỉohydric 
(t.].riêng 1,12) 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong FeCl;.4H;O các hạng (%): 


Tạp chất t.b.p.£ t.k 
Sắt (IID (Fe) 0,01 0,02 
Sunfat (SO¿) 0,02 0,04 
Đồng (Cu) 0,015 0,03 
Kẽm (Zn) 0,025 0,05 
Asen (As) 0,0002 0,0002 
Kim loại kiểm và kiểm thổ 0,04 0,1 


(dưới đạng sunfat) 
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Điều chế 

1. Thành phẩm £.&.p.£ điều chế theo phương pháp sau: 

Đổ vào bát sứ 90mm nước và 135m axit clohydric (tinh khiết, 
t.. riêng 1,19). Để bát sứ trong tủ hút. Cho thêm dân 50g vỏ bào 
sắt (hydro bay lên, tránh lửa!). Để nguội, lọc và cô đến khi bắt 
đầu có váng, bỏ vào chất lỏng những mảnh sắt nhỏ đã đánh rất 
sạch mặt để giữ cho dung dịch không bị oxy hoá. Lọc dung dịch 
nóng qua bông thuỷ tỉnh và để nguội, lấy đũa thuỷ tỉnh khuấy 
để được những tinh thể bé. 

Sau vài giờ, tách tỉnh thể ra và rải thành lớp mỏng để sấy 
trong tủ sấy, sấy khô nhanh ở 50”, theo đôi thường xuyên quá 
trình sấy và dùng thìa nghiền vỡ muối. Phải sấy xong trong 10 
_— lãph. Đổ thành phẩm vào lọ đựng khí CO; khô và gắn 
parafn. 

Thu được 100g (60% theo HCI). 

2. Để tính chế FeCla4H;O kỹ thuật khỏi FeŸ*, người ta hoà 
tan muối trong nước nóng cho đến khi gần như bão hoà và cho 
thêm một ít axit clohydric (.È.h.h). 

Đậy bình cầu bằng nút có ống dẫn khí, một đầu của ống này 
dẫn vào nước và khi chất lỏng có màu lam nhạt, thì tách nhanh 
dung dịch nóng ra, đổ vào hình hứng chứa 2 ~ 3ml ete để duổi 
hết không khí. Đổ ngay nước lọc vào bình cầu đài cổ chứa 2 - 
3mi ete, nút chặt lại (tốt nhất là để nguội trong dòng khí CO;) 
và để nguội nhưng không dưới 12,3, vì dưới nhiệt độ đó sẽ lắng 
xuống một hydrat không bền và chứa nhiều nước hơn. 

Lọc những tinh thể đã lắng xuống, dùng dòng khí CO: chia 
vào lớp muối đó. Sấy khô thành phẩm bằng H;SO/ ở trong bình 
hút ẩm chân không cho đến khi muối bắt đâu vụn ra. Thổi khí 
CÓ; vào bình phòng ẩm để đuổi hết không khí. Thành phẩm 
được sấy càng khô thì càng bền. Phương pháp này cho phép điều 
chế những tỉnh thể màu lam nhạt, chứ không có màu lục nhạt. 
Khi hoà tan, chúng không cho phản ứng của Ee”* với KCNS. 
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SẮT (II) CLORA 


Yerrum Kerric Eisenchiorid 
Sesguichlord£ttm chiorrde tFerrichiortd 
A. Sắt (H1) clorua khan 
FeCla TUPT 162,22 
Tính chất 


PeClạ khan là những vảy tinh thể màu hung đen hoặc phiến 
lớn bình sáu mặt, t.Ì. riêng 2,898, có màu đỏ lựu trong ánh sáng 
truyền qua và màu lục có ánh kim trong ánh sáng phản chiếu. Ở 
306° nóng chảy thành chất lỏng linh động màu đỏ, sôi và phân 
huỷ một phần ở 317. Tuy nhiên, ở 100°, FeCla cũng đã bay hơi 
rõ rệt. Ngoài không khí, nó hút ẩm mạnh và cháy rữa. Nó rất 
dễ tan trong nước và khi tán phát nhiều nhiệt. Nó dễ tan trong 
rượu, glyxerin, ete và axeton, khó tan trong benzen. Dung dịch 
feCl; trong một số dung môi hữu cơ dưới tác dụng của ánh sáng 
bị khử thành FeCl; còn dung môi bị oxy hoá hoặc clo hoá, ví đụ 
FeCla với rượu tạo nên axetaldehyt. 

Điều chế 

Làm trong tủ hút. 

Bỏ hẫn hợp 20g mạt sắt tính khiết và 8g than gỗ vào ống sắt 
được đốt nóng trong lò nung ống. Cho dòng khí clo mạnh, chỉ 
được lẫn một ít không khí đi qua ống. Khí đốt nóng lò đến 450 - 
500”, các tỉnh thể FeCl¿ được gom lại trong bình hứng. 

Thu được gần 45g (78%). 

B. Sắt (HH) cloruahydrot | 

Tính chất 

FeCls.6HzO là khối tỉnh thể màu hung đỏ, khá mềm, sờ thấy 
ấm. Từ dung dịch nước, đôi khi kết tỉnh được những tập hợp hạt 
hình bán cầu có cấu tạo tỉnh thể lấp lánh. Nó chảy rữa nhanh 
ngoài không khí ẩm. Rất dễ tan trong nước (bảng 330), tan cả 
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trong rượu, glyxerin và ete. T chảy 379, bay hơi ở ngay 100°. 
Trên 2ö0”, phân huỷ thành FezO;„ FeCls và Cla, 


Bảng 330 — Độ tan FeC]; trong nước 


Bảng 331 — Tỷ trọng các dung dịch nước FeG1; 


FeCl; % 
5 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong FeOla.6H;O các hạng 
theo TÓQG 4147 ~— 48 (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.È 
Chất không tan trong nước 0,01 0,05 
Nitrat (NO¿) 0,01 0,03 
Photphat (PO¿) 0,01 - 0,03 
Sunfat (SOa) 0,01 0,08 
Đồng (Cu) 0,005 0,01 
Kẽm (2n) 0,003 0,01 
Sắt (ID (Fe) 0,002 0,005 
Asen (As) 0,002 0,01 
Kim loại kiểm và kiểm thổ 0,1 0,5 
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Điều chế 
Fe + 2HC] = FeCl¿ + Hạ 
2FeCl; + Cl¿ = 2FeCl¿ 
Làm trong tủ hút. 
Thành phẩm hạng £.k.p.t hoặc ?.k.h.h. có thể điều chế như sau: 
Đổ vào bình nón cỡ 1/ 740m axit clohydric (t.k.p.£) 35%, cho 
thêm từng lượng nhỏ 120g vụn bào sắt tỉnh khiết (có hyđro, cần 
tránh lừa!) Khi giai đoạn mãnh liệt của phản ứng đã kết thúc, 
đun nóng dung địch đến 80 — 90”, lọc. Clo hóa dung dịch FeCla 
vừa điều chế được (khoảng 700m) trong máy vẽ ở hình 60 (iàm 
trong tủ hút). 


Hình 60. Sơ đồ máy clo hóa FeC1;: 


1. Binh áp lực; 2 Rlinh hấp thụ; 3 Bình rửa: 
4.Bình Tisenkô; 5. Bình hứng, 


Từ bình áp lực 7, dung dịch FeCl¿ chảy vào bình hấp thụ 2 
với tốc độ 5mi trong một phút. Bình hấp thụ là một cột cao 
100em, đường kính 4em, đựng các đoạn ống thuỷ tình dài 3em, 
đường kính 6 — Sưưn. Clo ở trong quả bom, qua bình rửa 3 đựng 
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nước đi vào phía dưới của cột với tốc độ 6i trong một phút. Khi 
clo thừa được hút vào tú hút qua bình Tisenkô 4. 

Dung dịch đã clo hoá ở trong cột, theo ống xi phông chảy vào 
bình hứng ã. Cần điều chỉnh quá trình như thế nào để oxy hoá 
được hoàn toàn (chất lỗng phải không cho kết tủa màu xanh với 
dung dịch K;Fe(CN)s). 

Cô dung dịch ở 90 — 95° trong bát sứ đến khi có t.Ì.riêng đúng 
1,659 ở 25° (nếu không tuân theo điều kiện này thì dung dịch 
hoặc sẽ không kết tình được, hoặc sẽ sinh ra hydrat tỉnh thể 
khác không bên). Làm lạnh đến 4°, thỉnh thoảng khuấy rồi tách 
các tỉnh thể đã sinh ra đổ vào lọ nút nhám" 


Kết quả thu được 500g FeCla.6H;O (66% tính theo sắt). 


SẮT (II) HYDROXYT 


Trerrum oxydatum Yerric hydroxtde Eisenhydroxyd 
hydricum Etsenoxydhydrot 
Ferrthydroxyd 
Ee(OH); TLPT 106,87 ˆ 
A. SẮT (H1) hydroxyt thông thường 
Tính chất 


Fe(OH); là những cục xốp, óng ánh tại chỗ bể gãy. Trọng 
lượng riêng của thành phẩm thay đổi trong khoảng từ 3,4 đến 
3,9. Hầu như không tan trong nước (4,8.10% ở 180, TT = 1,110 
3% Độ tan trong axit phụ thuộc vào “tuổi” của thành phẩm: loại 
vừa mới kết tủa dễ tan trong các axit vô cơ và hữu cơ, loại đã để 
một thời gian khó tan. Khi đun nóng, nó mất dần nước biến 
thành FezO;. Ở 500 - 700° nó sẽ mất nước hoàn toàn. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4150 — 48, thành phẩm phải chứa 52 —- 60% Ee. 

laợng tạp chất tối đa cho phép trong Fe(OH); hạng tinh 
khiết (%): 
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Chất không tan trong axit clohydric 0,1 


, 


Clorua (Cl) 0,005 
Sunfat (SO¿) 0,05 
Đồng (Cu) 0,05 
Chất không kết tủa bằng amoniac  - 0,1 
(dưới dạng sunfat) 

Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,06 


Điều chế 

Đun nóng đến 70? dung dịch 200g Fe(NOs);.9H;ạO (/k.p.t) 
trong l nước cất, vừa khuấy mạnh vừa dùng ống nhỏ giọt thêm 
NH,OH 5% (/k.p.¿) đến khi hơi có mùi amoniac (tất cả gần 
500ml). Rửa gạn kết tủa Fe(OH); từ hai đến ha lân bằng nước 
nóng, vớt ra, lắc với nước nóng và lại rửa, vớt lại cho đến khi 
trong nước rửa không có ion NO; (thử bằng diphenylamin). Sấy 
Fe(OH); ấm ở 110” và nghiền thành bột. 

Hiệu suất rất. cao. 

B. Gel Fe(OH); hoạt động 

Tính chất 

Là những hạt rắn, óng ánh, lại đễ bẻ gãy. Màu từ nâu đồ sãm 
đến đen, giống than antraxit. 

Điều chế 

Lấy dung dịch NHẠOH 15 - 20%, lấy dư không nhiều lắm. 
Khuấy trộn hỗn hợp trong 3 —- 5ph, rửa gạn gel đến hết CT trong 
nước rửa. Vớt gel ra, sấy khô mới đầu ở 30” (5 ~ 6 giờ) rồi sấy lâu ở 
50 - 60°(50 — 100 giờ), sau cùng sấy ở 100 - 110°(6 — 8 giờ). 

C. Dung dịch keo (xon) sắt (HH) hydroxyt 

Điều chế 

1. Hoà tan 15g sắt (II clorua (.È.p.f) trong 50m! nước và lọc. 
Hoà tan 12g (NH¿);CO; (.k.p./) đã nghiền thành bột, vào trong 
50m! nước nóng để nguội và lấy 40m dung dịch này đổ vào dung 
dịch FeCl;. Bớt ra 1⁄10 chất lỏng vừa thu được. Trung hoà phần 
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chất lỏng còn lại, càng chính xác càng tốt, bằng cách thêm từng 
giọt dung dịch (NH¿);CO;. Kết tủa Fe(OH); đã lắng xuống sẽ hoà 
tan khi khuấy, lúc đầu khuấy nhanh, sau chậm và cuối cùng còn 
lại dưới dạng vẩn đục. Để hoà tan vẩn đục ấy, cho thêm một ít 
dung địch EeClạ hơi axit đã lấy ra ở trên. Lọc chất lỏng và đổ 
vào bình thẩm tích chờ cho đến khi loại hết ion CI. Dung dịch 
keo đựng trong bình kín, để chỗ mát, có thể để lâu bao nhiêu 
cũng được. 

9%. Muốn tinh thể nhanh xon Fe(OH); thì đổ xon nóng điều 
chế bằng cách thuỷ phân FeCl; vào axeton, Fe(OH); sẽ lắng 
xuống, còn FeCl; và HCI vẫn ở trong dung địch. Hoà tan kết tủa 
vào nước và nếu cần thiết thì tính chế lại một lần nữa. 


SÁT (II) NITRAT 


Ferrum Kerric nitrate Kerrittrat 
n‡trtcưm oxyddtưưn Salperetsaures 
Etsenoxyd 
Fe (NOs);.9HzO TLUPL 404,02 
Tính chất 


Fe(NOs);.9HzO là những tính thể đơn tà màu tím, t.Ì.riêng 
1,68. Nóng chảy ở 47,2? trong nước kết tỉnh của nó tạo thành 
chất lỏng màu đỏ. Chất lỏng này mất một phân HNO; ở 50° và 
sôi có phân huỷ ở 125°. Thành phẩm đã nóng chảy khi để nguội 
đến 21 vẫn ở dạng lỏng. Cần để thành phẩm chỗ mát. Nó dễ 

. tan trong nước. 


Bảng 332 — HE trọng các sung ô dịch nước Fe(NO¿); 


1,0398 1,2662 1,4972 


1,0770 1,3164 1,5722 
1,1182 1,3746 1,6572 
1,1612 1,4338 1,7532 
1,2110 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4111 - 48, thành phẩm bất kỳ hạng nào cũng 


cần có ít nhất 13,6% Fe. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Fe(NO;).9HO các hạng (%): 


Tạp chất 

Chất không tan trong nước 
Clorua (C]) 

Sunfat (SO,) 

Kim loại kiểm và kiểm thổ 
(dưới đạng sunfat) 

Kim loại nặng nhóm H;S 
(qui ra Ph) 

Kẽm (2n) 


Điều chế 


t.È.p.t 
0,005 
0,001 
0,01 
0,05 


0,001 


0,001 


t.k 
0,01 
0,002 
0,02 
0,1 


0,003 


0,003 


Lấy bình cầu đáy tròn cỡ 1/ (h.61), đặt vào nổi cách thủy 2, 
lắp vào bình cấu một ống có nhánh 3, ống này nối với ống sinh 


hàn ngược 4. 


Hình 61. Dụng cụ điều chế Fe(NO;)s: 


1. Binh cấu đáy tròn; 2. Nồi cách thủy; 3. Ống có nhảnh: 


4. Ống sinh hàn ngược; 5. Bình rửa; 6. Ống. 
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Một ống dẫn khí từ miệng ống sinh hàn đi tới hai bình hấp 
thụ ö cỡ 200mm. Qua nhánh đứng của ống, lắp thêm một ống 
thuỷ tính 6 dài gần đến mặt chất lỏng để đưa không khí vào 
bình cầu. Đổ vào bình cầu 120m nước và 330mm HNO¿ (.b.h.h, 
t.]riêng 1,38), đun nóng đến 40 — 50° và bắt đầu thêm dân vỏ 
bào sắt qua nhánh ngang 3. Mỗi bình rửa đựng 60m/ HNO¿ 
(.k.h.h). Nối các bình rửa với một bơm hút dùng nước chảy nhẹ. 
Các oxyt của nitơ bay lên rất mạnh sẽ cho sục qua axIt nitric và 
hoà tan trong axit làm cho thể tích của axit tăng lên nhiều. Chỉ 
nên đùng nút cao su để nối các chỗ nối. 

Phản ứng tiến hành trong 2 - 3 giờ, trong khoảng thời gian 
đó thêm dân cho hết 60g vỏ bào sắt. Lọc chất lỏng trong bình 
cầu vào bát sứ, cô dung dịch đến khi tạo thành váng dày và để 
ngay tức khắc vào đó 225mm! axit nitric, axit này đã được bão hoà 
- khí nitơ oxyt và chứa trong các bình rửa. 

Đùng đũa thuỷ tỉnh cứng trộn chất trong bát và cọ các tình 
thể đã bám vào thành bát. 

Lấy tấm kính đậy bát và để dung dịch kết tính ở nhiệt độ 
dưới 0”. 

Nếu sau một ngày không thấy các tỉnh thể xuất hiện thì bỏ vào 
dung dịch một tỉnh thể bé của thành phẩm có sẵn và để yên trong 
3 — 4 giờ ở nhiệt độ thấp. Sau đó đổ nước cái ra, lấy tinh thể, rửa 
vài lần với một ít axit nitric 20% (tổng cộng không quá 25 — 30m?) 
và đổ ngay vào lọ khô có nút đậy chặt, rồi gắn parafñn. 

Nếu cần phải kết tính lại thì có thể thay thế axit bão hoà khí 
nitơ oxyt bằng nước cái của lần kết tỉnh đầu. 


SẮT (II) OXYT 


Ferrum Kerric oxyde Eisenoxyd 
oxydatum lron sesguioxyde Ferrioxyd 
lÏron peroxyde 

FezO¿ TLUPT 159,70 
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Tính chất 


Tuỳ theo phương pháp điều chế, bột FezO; màu đỏ vô định ` 
hình sẽ có màu sắc óng ánh hay mờ, t.Ì.riêng 5,04 — 5,27 (dạng 
của Ee;O; có t.ÌLriêng 4,7). T chảy 1565°, T thăng hoa 2000), 
FezO; rất khó tan trong axit, tan dễ nhất với một lượng nhiều 
gấp mười sáu lần trong hỗn hợp đun ĐEN. gồm tám phần H;SOx 
và ba phần nước. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4173 - 48, thành phẩm ¿.È.p.£ phải chứa 69,8 - 
70,1% Fe (sau khi sấy khô ở 120`). 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
FezOs t.bh.p.t là (%): 


Chất không tan trong axit clonydric 0,02 
Chất tan trong nước 0/1 
Sunfat (SOa) 0,08 
Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,005 
Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) _ 0,1 
Eim loại nặng nhóm H;S (qui ra Cu) 0,01 
Hao hụt trọng lượng khi sấy khô 0,2 


Điều chế 
1. Thành phẩm hạng ¿.È.p.£ được điều chế theo phương pháp sau: 
4Fe(NOa›» = 2Fe;O;a +12NO; + 3O; 

Đun nóng 100g Ee(NO;);9H;O trong chén sứ lớn trên bếp 
điện (trong tủ hút!). Muối nóng chảy từ từ tạo nên chất lỏng 
màu nâu. Chất lỏng này bắt đầu sôi giải phóng HNO/ ở 121. 
Chất lỏng đặc dẫn và cần phải khuấy luôn để tránh bắn té ra 
ngoài. Bắt đầu 130° trở lên, dùng thìa sứ thường xuyên khuấy 
chất lỏng, chất lỏng đặc lại tạo thành bột nhão (nếu không 
khuấy thì chất lỏng bất thình lình đông thành khối rắn). Ở 1329 
bột nhão vỡ ngay thành bột và giải phóng hơi HNO¿. 

Tiếp tục trộn và đun nóng cho đến khi khô hoàn toàn. Toàn bộ 
quá trình kéo dài trong 20 ~ 2ãph. Nghiền khối khô thành bột, đổ 
vào chén và nung trong lò điện ở 600 - 700” trong 8 — 30 giờ. 
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Kết quả thu được là 19g. 

2. Thành phẩm hạng t.k.p.t cũng có thể điều chế từ muối Mo. 
FeSOxa + H;ạC;O¿ = FeC;Oa + HạSO¿ 
2FeC;Oa = Fe:O; + 8CO + CỐ; 

Lấy dung dịch nóng 150g muối Mo (¿.È.p.t) trong 200mi nước, 
vừa khuấy mạnh vừa rót vào đó thành một dây nhỏ 80 — 90m 
dung dịch H;CzO,.2H;O (¿k.p.£) nóng và bão hoà ở 95 — 980, 
Tách kết tủa FeC¿O¿ ra, rửa nước nóng đến khi hết SOAŸ# trong 
nước rửa, sấy khô ở 100 — 1009, nung nóng từng lượng nhỏ trong 
bát sứ ở 400 — 500” và dùng đũa thuỷ tinh trộn luôn khi nung. 

3. Muốn điều chế Fe;O; tỉnh khiết dùng trong phân tích 
quang phổ, thì cần dùng các thuốc thử hạng tốt (¿.È.h.h) và nước 
cất hai lần. - 

Hoà tan 100g FEezO; (.k.p.£) trong HNO; đã cất hai lần, pha 
loãng dung dịch, lọc, đun cách thuỷ đến khi có tÌ riêng 1,55 ở 
20” và cho kết tỉnh lại hai lân trong nước cất, đổ nước cái đi và 
chỉ lấy phần các tỉnh thể xuất hiện đầu tiên Hoà tan thành 
phẩm hoàn toàn tỉnh khiết vào nước cất hai lần, lọc và làm bão 
hòa bằng khí NH; đã được rửa bằng KOH và nước. 

Tách kết tủa Fe(OH);, rửa, sấy khô trên nổi cách thuỷ, nung 
ở 500” và nghiền trong cối mã não. 

Kết quả thu được là 25g thành phẩm chứa 99,8 -— 99,96% 
FesOa. . 


SẮT OXYT Từ | 
Yerrum oxydatfo erross — ferric acid Eisenoxyduloxyd 
o+xydulqtum Magnetic oxyde oƒ tron Magneteisen 
TezOx TLPT 231,55 
Tính chất ' 


FesOx¿ khan là chất bột nặng màu đen, t.Ìriêng 5,16. T chảy 
1540°. Ở trạng thái ẩm đễ bị oxy hoá ngoài không khí đến 
Fe;O;. Khi tác dụng với ít axit, nó tạo nên Fe;O; và dung dịch 
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muối Ee”" tiếp tục cho tác dụng với dư axit, nó tan hoàn toàn tạo 
nên muối Fe”? và Fe”. 

FezO,.HạO là chất bột màu nâu sâm, đôi khi màu đen. Đưn 
nóng đến 400, nó mất nước và khi nung nóng ngoài không khí, 
chuyển thành FezO;. 

Điều chế 

1. 3Fe›Oa + Hạ = = 2FesÔ¿ + H;O 

Cũng dùng dụng cụ như khi điều chế sắt kim loại người ta khử 
Fe;O; ở 400° bằng khí hydro đã bão hoà hơi nước nhờ cho khí lội 
qua vài bình rửa đựng nước nóng (30 - 50”). Đằng trước thuyền sứ 
đựng FezO; cần để dây xoắn bằng đồng để liên kết oxy. Thời gian 
phản ứng với một lượng cân 5g FezO; là gần õ giờ. 

2. FeSO¿ + Fe;(SO¿); + 8KOH = 4KaSO¿ + FesÖ¿ + 4H:O 

Lấy dung dịch 25g FeSO,.7HaO và 25g Fez(SOu);.9HzO trong 
500m nước đổ vào li dụng dịch KOH 5%, đun sôi. 

Dùng nước nóng rửa gạn nhanh kết tủa, vớt kết tủa, ép nước 
và sấy khô trong khí quyển hydro bằng CaCl; hoặc H;SO¿. 
Thành phần của thành phẩm gần ứng với công thức EezO,.2H;O. 


SẮT (II) SINFAT 


Ferrum suÏfuricum Ferrous suifate Ferrosulfat 
oxydulatum Green uitriol Schtuefelsaures 
Copperas Eisenoxydul 
Eisenuttriol 
FeSO,.7H;O TLUPT 278,03 
Tính chất 


FeSO,.7H:O là những khối lăng trụ xiên, thuộc về đơn tà, 
t.] riêng 1,895 — 1,898. Khi hoàn toàn không có lẫn Fe” thì 
muối có màu lam. Đề ngoài không khí khô nó vụn ra thành bột 
trắng và lại có màu lam khi tác dụng với nước. Tan trong nước 
và glyxerin, không tan trong rượu. 

Màu lục của thành phẩm chứng tỏ rằng trong đó có sắt (II) 
thành phẩm đó hút ẩm của không khí biến thành muối bazơ 
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màu vàng. Ở 732, FeSO,.7HzO có màu trắng ở 90° nó nóng chảy 
và trên 250” bắt đầu phân huỷ và mất SO;. Dung dịch nước khi 
để ngoài không khí sẽ sinh ra kết tủa vàng của muối bazơ. 
FeSO¿ khan có t.].riêng 3,4. 

Bảng 333 — Độ tan YeSO¿ trong nước 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 4148 - 48, thành phẩm £.È.h.h cần có ít nhất 
99% FeSO,.7H;O, thành phẩm ¿/k.p.¿ ít nhất 98%, và thành 
phẩm tỉnh khiết, ít nhất 95%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép có trong các hạng thành 
phẩm FeSO,.7H:O là (%): 


Tọp chất tkhh thập tk 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 0,02 
Clorua (Cl) 0,0005 0,002 0,005 
Đồng (Cu) 0,002 0,005 0,01 
Kêẽm (2n) 0,005 0,01 0,02 
Asen (As) 0,00002 0,00005 0,0005 
Kim loại kiềm và kiêm thổ 0,05 0,1 0,2 


(dưới dạng sunfat) 
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Điều chế 


1. Thành phẩm hạng ¿.Èk.p./ điều chế theo phương pháp sau: 

Hoà tan mạt sắt hay dây sắt vào HạSO¿ 14 —- 20%, đun nóng 
cho đến khi sắt còn lại không tan được nữa. Lọc dung dịch vào 
bình cầu, cho thêm H;SO¿ đến phản ứng axit đối với congo, để 
nguội và bão hoà dung dịch bằng khí H;S, đậy chặt bình câu lại 
để yên trong hai đến ba ngày. Đun cách thuỷ chất lỏng và lọc 
các kết tủa C, CuS, SnS, As;8; v.v... Để nước lọc vào bình cầu và 
cô đến còn một nửa, trong khi cô cho khí CO; đã loại sạch oxy ` 
sục qua, sau đó để dung dịch kết tỉnh trong khí quyển CO; sau 
một ngày, đổ nước cái đi, rửa tỉnh thể lúc đầu bằng nước, sau 
bằng rượu, đổ thành phẩm vào giữa các tờ giấy. 

Các tờ giấy lọc và làm khô ở 30 càng nhanh càng tốt nếu tạo 
nên những tỉnh thể lớn thì bỏ vào cối nghiền thành bột rồi ép 
giữa các tờ giấy lọc. 

2. Muốn điều chế thành phẩm hạng tỉnh khiết từ hạng kỹ 
thuật, thì hoà tan muối kỹ thuật vào nước, thêm HạSO, đến 
phần ứng axit đối với congo và thêm mảnh sắt hoặc FeS (để loại 
sạch đồng và khứ FeŸ* và để yên vài ngày, tránh không khí. Sau 
_đó để loại sạch As, Sn v.v... Bão hoà dung dịch bằng H;S, để yên 
trong vài ngày, rồi đun nóng và lọc. Thêm một ít sắt kim loại 
vào dung dịch, đun cách thuỷ, đến t.].riêng 1,34, lọc và để kết 
tỉnh ở nhiệt độ không quá 18” trong một ngày đêm (hoặc dùng 
rượu để kết tủa FeSO,.7H;O như trong phương pháp 3). 


3. Muốn điều chế thành phẩm tương đối bên đối với không 
khí và hầu như không lẫn sắt ba, người ta thêm một lượng rượu 
gấp ba vào dung dịch FeSO¿; đậm đặc tách nhanh bột tình thể đã 
lắng xuống, rửa bằng rượu và làm khô trên giấy lọc ở nhiệt độ 
phòng cho đến khi không còn mùi rượu nữa (muốn loại sạch rượu 
cần rửa bột bằng nước đun sôi, bão hoà khí cacbonic). 

4. Muốn điều chế FeSO, khan thì đun nóng FeSO¿.7H;O trong 
dòng khí mạnh của hydro, lúc đâu ở 70” sau ở 150 — 200° (tại nhiệt 
độ này sẽ được monohydrat FeSOu.H;O) và cuối cùng ở 2507. 
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SẮT (II) SHNFAT 


Verrum sulfuricum *erric sulfate ` Eisensulfat (oxyd) 
oxydatum Ferrisulfat 
Fe; (SOu);.9H;O TUPT 562/04 
Tính chất 


Fez(SO¿); là một thứ bột màu trắng hoặc vàng nhạt, t.Ì.riêng 
3,097 để ngoài không khí chảy rữa thành chất lỏng màu hung. 

Fes(SOa);.9H¿O là chất dễ kết tỉnh t.l.riêng 2,1, muối có khả 
năng tạo thành những dung dịch nước rất đậm đặc, nhưng quá 
trình tan xảy ra chậm. Nó tan trong rượu, không tan trong 
H:SO¿. Vì bị thuỷ phân (tạo thành keo Fe(OH)¿ nên dung dịch 
nước có màu nâu đỏ, nếu cho thêm H;SO¿ phản ứng thuỷ phân 
bị đẩy lùi và dung dịch hầu như không màu. Khi đun sôi dung 
dịch loãng muối bazơ sẽ kết tủa. 

Bảng 335 — Tỷ trọng cúc Su địch nước Fes(SO¿); 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT BHC 1870 - 48 thành phẩm hạng £.Ẽ.p. và 
tk.h.ịh phải có ít nhất 97% thành phẩm ¿È ít nhất 95% Fe; 
(5O,);.9H:O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
tez(SOu);.9H¿O là (%): 
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Tạp chất tk.hh - thpt  tầb 


Chất không tan trong nước đã 0,005 0,01 0,2 
axit hóa 

Clorua (Cl) 0,005 0,002 0,005 
im loại kiểm và kiểm thổ 0,05 0,1 0,25 
(dưới dạng sunfat) 

Đồng (Cu) 0,002 0,005 0,01 
Kẽm (2n) 0,005 0,01 0,02 


Nitơ tổng cộng (qui ra N) 0,01 0,025 0,06 

Điều chế l 

1. Thành phẩm hạng £.È,p.£ có thể điều chế theo phương pháp sau: 

EFe(NO;); + 5NHẠOH = 3NH¿NO; + Fe(OH); 
2Fe(OH); + 3H; (SO¿)s = Fe;(SOa); + 6H;O 

Lấy dung dịch 50g Fe (NO¿);.9H¿O (nh khiết) trong 50ml, 
cho thêm 65 — 70m NH,OH, t.I.riêng 0,91 (.k.p.£ hay t.È). Dùng 
nước nóng rửa gạn nhanh kết tủa Fe(OH); đến khi loại sạch 
NO; (thử với dung dịch diphenylamin 1% trong H;SO¿, nước rửa 
phải không có màu xanh). 

Đổ kết tủa với Fe(OH); vào bát sứ, thêm 17g H;ạSO/ (.È.b.h, 
t.lLriêng 1,84) và đun nóng 1 — 2 giờ, khuấy luôn cho đến khi tan 
hoàn toàn. Lọc thêm vào nước lọc một giọt HạSOx. Cô cho đến 
khi chất lỏng sánh như nước đường đặc (thể tích chất lỏng còn 
lại 50m) và để kết tỉnh trong một ngày đêm, nhớ cho thêm tinh 
thể mắm Fez(SO,);.9H;O. ' ¡ch tỉnh thể ra, bỏ vào kính đồng hô 
và sấy khô ở 60), 

Kết quả thu được 40g (80%). 

2. Thành phẩm hạng / È.p. còn có thể điều chế theo phương 
pháp khác: 

2EFeSO¿ + H;SO¿ + 2F, »;= Fe(SO¿); + 2NO¿ + 2H:O 

Làm trong tủ hút. 

Đun nóng đến 702 dung địch 85g FeSO,.7HzO (t.b.p.t) trong 
110m7 nước, thêm dần 8m !HH;SO;¿ Œ.È.p.?, t.lL riêng 1,84) (tránh 
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toé ra ngoài) và sau cho thêm 100m HNO; (.k.p., t.l.riêng 
1,35), giữ nhiệt độ ở 95 — 100”. Dùng K;ạFe(CN)s để thử xem Fe?! 
đã chuyển hoàn toàn thành Fe chưa. 

Lọc dung dịch, cho thêm 4mm? H;SO¿ và cô cho đến khi tạo thành 
khối nhão sên sệt: nhiệt độ 120”. Đẩ nguội đến 45 - 50! tách tinh 
thể ra và sấy khô ở nhiệt độ không quá 68°. 

Hiệu suất không quá 80 —~ 85%. 


SẮT () SINFUA 


Ferrum Werrous sulfide bisen sulfid 
sulfuratưm : lTron suifide Kerro sulfid 
FeS TLPT 87,92 


Tính chất 

FeS là khối tính thể (hệ đơn tà) màu xám nhạt, giòn dễ 
nghiền thành bột xám lục, t.Ì.riêng 4,84. T chảy 1193 — 1197. 
Muốn cho Fe8 dễ dàng tan trong axit để giải phóng HS, thì 
trong FeS cần phải có dự một phần nào sắt kim loại. Dù rằng 
trong trường hợp đó sẽ có khí hydro lẫn vào dihydrosunfua, 
nhưng trong các thí nghiệm phân tích và thí nghiệm thông 
thường tạp chất đó không gây trở ngại gì. Nó thực tế không tan 
trong nước (77 = 3,7.10”9 đ 189). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT 87 — 52, thành phẩm cần phải chứa ít nhất 67% 
teS, trọng lượng của cục thành phẩm không được quá lẻg. 

Điều chế 

Làm trong tủ hút. 

_1, Sắt sunfua thông thường (để điều chế H;S) có thể điều chế 
như sau: 

Bỏ vào một chén cao gần 10cm, đường kính 6 — 7cm, 150g sắt 
lá cắt nhỏ. Đặt chén trên giá bằng đất sét, hình ngôi sao. Giá 
này lại đặt trong chén sứ lớn hơn không đáy. Chén lớn phải có 
kích thước như thế nào để khoảng cách giữa thành cúa chén 
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trong và thành chén ngoài là 35 — 30mm. Đậy chén lớn bằng 
một cái chụp làm bằng amiäng hình nón, phía trên cỏ lồ, đường 
kính 45mm, để cho ngọn lửa đi ra ngoài. Sơ đỏ của dụng cụ về ở 
hình 62. Đun nóng bằng đèn khí, 

Cần bế trí các bộ phận của dụng cụ và ngọn lửa như thế nào 
để ngọn lửa bao lấy mọi phía của chén trong và đi qua lỗ của 
chụp amiăng ra ngoài. 

Nung nóng sắt đến nhiệt độ đỏ sáng, vừa tiếp tục nung nóng 
vừa cho vào chén, qua lỗ của chụp, những cục lưu huỳnh bằng 
quả bồ đào rừng. Cần cho dẫn lưu huỳnh vào sau từng khoảng 
thời gian một như thế nào để nó kịp phản ửng với sất. Nếu 
không thì sắt sẽ bị nguội đến nhiệt độ không làm cho phản ứng 
xảy ra và lưu huỳnh bốc hơi mất một cách vô ích, sau khi chó 
thêm gần 75g lưu huỳnh, trong chén sẽ được một chất lỏng, đó 
là FeS nóng chảy có lẫn tạp chất kim loại. 

Đổ chất lỏng lên tấm gang to và để cho 
đông cứng lại. Đổ vào chén một lượng sắt 
mới. Chú ý rằng khi làm lại thí nghiệm 
thì chén bị nứt ra nhanh chóng. Muốn sử 
dụng tốt chén, cần làm thí nghiệm sau kế 
tiếp thí nghiệm trước, không cho chén 
nguội, lượng thu được của mỗi lần thí Hình 62. Dụng cụ 


nghiệm là 210g. Nếu thay đèn khí bằng lò điều chế FeS. 
rèn nhỏ và dùng chén khá lớn thì có thể tăng lượng chất phản 
ứng lên gấp từ bảy đến mười lần. 


1. Phương pháp rẻ hơn là điểu chế FeS từ pyrit theo phương 
trình: 
FeSa + Fe = 2FeS 

Dùng dụng cụ như trên, đổ vào khoảng 100g pyrít (cục nhỏ) rải 
lên trên đó một lớp xốp 70g sắt lá cắt nhỏ. Chọn chụp hình nón 
đừng nhọn quá để ngọn lửa từ trên được hắt vào chén. Trong điều 
kiện như vậy, sắt được đốt nóng lên nhiệt độ rất cao, hơi lưu huỳnh 
được sinh ra từ pyrit, tiếp xúc với sắt ở nhiệt độ khá cao tạo thành 
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FeS, chảy thành chất lỏng linh động ở đáy chén. 
Giai đoạn tiếp theo cũng làm giống như trong phương pháp 1. 
3. Điều chế Fe8S hoàn toàn tỉnh khiết không lẫn tạp chất oxyt 
và polysunfua là vấn đề khá phức tạp. Đun nóng 35g sắt bột và 30g 
8 tỉnh khiết nhất trong chén sứ đến khi phản ứng bắt đầu xảy ra 
mãnh liệt. Nghiền sản phẩm chưa tỉnh khiết vừa chế được và rải 
thành một lớp đều trong ống sứ 1 để trong lò điện 2 (h.63). 


Hình 68. Dụng cụ điều chế FeS tỉnh khiết: 
1. Ống sử; 2. Lỏ điện; 3, Bình trữ đựng H;S và Hạ; 
4. Bình đựng CaCl;; 5. Lưu kế; 6. Áp kế; 
7. Khóa ba nhánh; 8. Bình trữ khí N2; 9,10,11. Bình rửa. 

Thổi qua ống một dòng hỗn hợp khí HS và H; (10 —- 15% 
H;S§) lấy từ bình trữ khí 3, hỗn hợp khí này được sấy khô bằng 
CaCl; trong bình rửa 4. Dùng lưu kế 5 kiểm tra tốc độ khí (5 — 6 
LJgiờ), và dùng áp kế 6 kiểm tra áp suất của hệ sau khi đuổi hết 
không khí ra khỏi dụng cụ, cắm điện cho lò và nâng nhiệt độ 
đến 950 — 1050. Sau 3 - 4 giờ thôi đun nóng và thổi hỗn hợp 
khí và nhờ khoá 7 đóng bình trữ khí 8 đựng n¡itơ. Nitơ được tỉnh 
chế khỏi tạp chất oxy ở trong bình rửa 9 (đựng CrSO¿) và 10 
(đựng dung địch NH¿„Cl và những dây xoắn bằng đồng) và sấy 
khô bằng bình rửa 11 đựng H;SO¡. 
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Sau khi để nguội hoàn toàn ống 1 trong dòng khí nitơ, đổ 
chất đã hơi chảy ra khỏi ống. Lượng Fe và S trong thành phẩm 
phù hợp với công thức FeS. 


SELEN 


SeÌlenum Solenium Selen 
Se TLNT 78,96 

Tính chất 

Selen tôn tại dưới một số dạng thù hình. 

Se vô định hình màu đỏ, là chất bột rất nhỏ, khi đun nóng 
bột đó trở nên dính, ở gần 50° thì sẫm lại và mềm ra. T.Lriêng 
4,259 ở 20°, Khi nguội, nó là một khối giòn và dễ vỡ. Se vô định 
hình đã nghiền nhỏ tan ít trong CS; (0,016% ở 0, 0,1% ở 46,69). 
Se vô định hình đạng thuỷ tỉnh là một khối giòn, có t.Ì riêng 
4,28 ở 20° dễ bị xước và dễ nghiền nhỏ. Bề mặt của nó có ánh 
kim và tại chỗ gãy bị rỗ. Khi nghiền nhỏ nó biến thành chất bột 
màu đỏ sẫm. Không có T' chảy xác định, chảy lỏng ở nhiệt độ 
cao hơn 1002 để nguội biến thành những sợi đàn hồi được, ở 
250” biến hoàn toàn thành lỏng ở 50° biến hoàn toàn thành rắn. 
Hầu như không tan trong CS¿. 

Se tỉnh thể đơn tà tổn tại dưới hai đạng: dạng hình tấm màu 
đỏ, t.Ì.riêng 4,47 và dạng lăng trụ ngắn, trong suốt, màu đỏ sẵm. 
Hầu như không tan trong CS¿. 

Se “kim loại” điều chế bằng cách làm lạnh rất từ từ Selen dạng 
thuỷ tỉnh: nó có bề mặt dạng hạt, màu xám chì, và tại chỗ gãy nhìn 
thấy những hạt rất nhỏ không nhăn. T.Ì.riêng 4,8. T chảy 220,22. Là 
chất bột màu xám khi nghiền nhỏ không tan trong CS. 

T sôi của bất kỳ dạng nào của selen cũng đều là 688”. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 5455 — 50, Selen kim loại (thuốc thử) phải là một 
chất bột hay những phiến có màu đen xám và phải chứa ít nhất 
99,5% 5e. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Se như sau(%): 


Hơi nước 0,10 
Chất bã không bay hơi (ở 350) - 0,20 
Telu (Te) 0,03 
Lưu huỳnh (S) 0,02 
Sắt (Fe) 0,005 
lim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,01 
Điều chế 

1. - H;5eO; + 2SO; + HO = Se + 2H;SO¿ 


Để điều chế thành phẩm hạng £.È.Ä.h, người ta rót 480g HNO; 
38% vào 100g Selen (È.£hu@¿) và để lắng (ở trong tủ hú) cho đến 
khi nào ngừng tan (từ một đến hai ngày). Sau đó đun nóng ở 75 ~ 
80” cho đến khi tan hoàn toàn, nếu cần thì lọc rồi cho dung dịch 
bay hơi đến khô. Sấy bã rắn để đuổi HNO;. Hoà tan SeOs vừa thu 
được trong 550m nước lọc, làm bay hơi nước lọc đến thể tích 90zr/ 
để nguội từ từ. Lọc hút các tinh thể lớn H;SO; và rửa với ít nước 
lạnh. Thành phẩm đem kết tỉnh lại từ một đến hai lần nữa, sau đó 
hoà tan trong nước, cứ 100g H;SeO; cần 1 đã axit hoá với 20 — 
30m axit clohydric (ứuh khiết). Bão hoà dung dịch bằng SO; để kết 
tủa hoàn toàn Se (6 — 8 giờ). Lọc hút kết tủa, rửa để đuổi hết CT rồi 
sấy khô, nâng dẫn nhiệt độ lên đến 200”. Thành phẩm điều chế 
được là Selen kim loại dưới dạng bột tỉnh thể màu xám. 

Hiệu suất 80 -- 85%, 


2. Người ta cho những cục Selen vào bình cổ cong có quấn 
amiăng phía bên ngoài, và người ta nung nóng bình cổ cong, 
đồng thời cho dòng khí SO; vào từ từ, Selen cất được sẽ chảy từ 
miệng bình vào trong cốc đựng nước, ở đấy nó đông đặc lại 
thành dạng “hạt trai”. 

A. Các dạng thù hình của selen 

1. Selen bột uô định hình màu đỏ. Điều chế bằng cách dùng 
SỐ;, Zn, Fe, SnCl;, P¿Oa v.v... để khử axit Selenic khi nguội, 
hoặc dùng nước để kết tủa dung địch Se trong H;SO¿ đặc. 
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2. Selen uô định hình dạng thuỷ tình 

Khi để nguội từ từ selen đã nóng chảy, thì dưới xa điểm nóng 
chảy nó vẫn còn ở trạng thái lỏng và cuối cùng khi để nguội từ 
từ đến 50 thì nó đông lại thành khối vô định hình. 

8. Selen tính thể đơn tà 

Đun sôi 1 — 2g selen vô định hình màu đồ với 1/ CS; khoảng 
hai giờ trong bình cầu có ống sinh hàn ngược (cẩn thận! tránh 
lửa!). Cho bay hơi chậm chất lỏng màu da cam có nền lục nhạt 
vừa thu được ở trong một cốc có dây nhỏ quấn xung quanh và 
được đậy bằng mấy tờ giấy lọc. Ngoài khối tinh thể nhỏ ra, 
người ta còn thu được những tinh thể to, đều. 

4. Selen kim loại màu xớm 

Để nguội selen nóng chảy đến 180ˆ và giữ một thời gian ở 
nhiệt độ đó. Chẳng bao lâu nó chuyển thành một khối tinh thể, 
quá trình chuyển đó làm tăng nhiệt độ. 

Cũng có thể đun nóng selen vô định hình khoảng vài ba giờ ở 
150 — 200°. 
B. Selen heo 
Điều chế ”.. 

1. Khi trộn lẫn các dung dịch SO; và H;S8eO; với những lượng 
tính theo phương trình: 

2H;SeQ; + 25O; + HạO = 8e + 2H:S5O/ 

thì màu của chất lồng sẽ nhanh chóng chuyển thành vàng, 
sau đó thành da cam và cuối cùng thành màu đỏ máu. Nếu các 
- dung dịch không loãng lắm, thì sẽ tạo thành kết tủa đỏ sẫm, 
chất lỏng trở nên trong suốt, nhưng vẫn giữ màu đổ sẫm. Kết 
tủa chính là selen tan, ngay sau khi vừa điều chế, nó có thể tan 
hoàn toàn trong nước, tạo thành chất lỗng trong suốt, màu đỏ. 

Khi để lâu (ngay cả dưới nước) nó dần trở nên không tan. 

. Khi thấm tích chất lỏng, người ta thụ được một dung dịch 

không có tạp chất. 
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1. Muốn điều chế một dung dịch keo rất bền, người ta thêm 
từng giọt dung dịch hydrazin — hydrat 0,05% vào dung dịch chứa 
1ø SeO; đã tính chế trong 500m nước ấm. Thường thì màu vàng 
xuất hiện ngay tức khắc, khi nung mạnh hơn nữa, thì màu 
chuyến sang đỏ sẫm. Muốn được thật tỉnh khiết, người ta thẩm 
tích dung dịch. 


2. Hoà tan Selen đã nghiền nhỏ vào một vài mililit hydrazin — 
bydrat cho đến bão hoà, muốn bão hoà nhanh chóng thì phải khuấy 
mạnh: khi đó sẽ tạo thành một dung dịch đặc sệt có màu sẫm. 


Thêm vài giọt dung dịch đó vào một vài lít nước đã khuấy 
thật nhanh thì sẽ được một dung địch rất bền có màu rất đỏ. 


3. Thêm axit axetic kết tỉnh được với những trọng lượng khác 
nhau vào dung dịch 8e đỏ trong cacbon disunfua. Dưới ánh sáng 
truyền qua, những xon vừa điều chế này hầu như không có màu, 
dưới ánh sáng phản chiếu, màu của chúng thay đối từ đỏ và 
hông sang hơi vàng, tuỳ thuộc vào nồng độ. Các xon đó bền 
trong vòng ba ngày. 

Bằng phương pháp đó, người ta điều chế được những xon với 
các nông độ Se là 0,00179 — 0,447g/1 và CS; là 0,2 — 50%. 


STRONTI CACBONAT 
Sfrontium Strontrum Sfrontium 
carbonicum cacbondte barbonat 
SrcQa TLPT 147,63 


Tính chất 


SrCO¿ là chất bột màu trắng, gồm những tỉnh thể không màu 
thuộc hệ thoi. T.I.riêng 3,70g/cm”. Ở 929° nó chuyển sang dạng 
lục phương. T chảy 1497 (dưới áp suất CO; 60 bazơ). Khi đốt 
nóng nó bị phân huỷ thành SrO và CO; (áp suất CO; đạt 
760mmHg ở 12119). SrCO¿ hầu như không tan trong nước ( T7 = 
1,1.10”'), tan tốt trong các axit. 
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Điều chế 


1, Có thể điều chế thành phẩm bằng cách dùng cacbon dioxyt 

để kết tủa nó từ dung dịch stronti hydroxyt: 
Sr(OH); + CO; = SrCOa| + HạO 

Cho CO; tỉnh khiết đi qua dung dịch Sr(OH); đến khi kết tủa 
ŠrCO; ngừng thoát ra. Sau đó đun s?: hỗn hợp 30p để phân 
huỷ Sr(HCO;); tạo thành. Lọc hút kết tủa SrCO; trên phễu 
Busne, rửa bằng nước rồi sấy khô ở 150 — 2502. 

Hiệu suất ~100%. 


2. Muốn tỉnh chế để tách tạp chất BaCOs ra khỏi stronti 
cacbonat kỹ thuật, thì dùng stronti hydroxyt để chuyển Ba”' vào 
dung dịch: 

BaCOs +Sr(OH); =SrGCQ; +Ba(OH); 

Khuấy trong ba giờ ở 95 - 97” 20g SrCO; với dung dịch 
Sr(OH); (1,4g/1, thể tích dung dịch được tính toán sao cho hàm 
lượng Sr(OH); trong hỗn hợp phản ứng gấp đôi lượng tính theo 
hệ số hợp thức [tiêu tốn khoảng 13g Sr(OH);.8H;O đối với l¿g 
SrCQ; (loại kỹ thuật)]. Lọc kết tủa rửa cần thận bằng nước, rồi 
sấy khô ở 100, 

Thành phẩm thu được chứa 57% SrO và không quá 0,03% BaO. 


STRONTI CLOR(A 
Strontium _ Sfrontium Strontium 
chiorgtuưm chỉoride chiorid 
SrCla.6H;O TLPT 266,64 


Tính chất 

SrCl;. 6H;O là những hình kim dài trong suốt có sáu góc và 
sáu mặt, t.] riêng 1,96, bị phân huỷ ngoài không khí ẩm ở 61,5° 
nó chuyển sang dihydrat SrCl;.2H;O; ở 1002 nó mất nốt hai nước 
kết tỉnh còn lại và ở 868” nóng chảy thành một khối như thuỷ 
tỉnh có t.].riêng 3,08. T sôi 1250” (ngoại suy). Dễ tan trong nước, 
tan được trong rượu 99% (0,86% ở lạnh, 0,38% khi đun sôi). 
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Bảng 336 ~ Độ tan ¬ nước 


E—ES—|-S01— t6 + sex - 


Bảng 337 — Tỷ rrọng các dung địch nước SrCl; 


Lses | áp 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4140 - 48, tất cả các hạng thành phẩm phải 
chứa ít nhất 99,7% SrCl;.6HạO. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
SrCl;.6H;O như sau (%): 


Tụp chất t.b.p.f t.È 
Chất không tan trong nước 0,003 0,005 
Sunfat (SOu) 0,0013 0,0025 
lim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,0002 0,001 
Bari (Ba) 0,02 0/1 
Canxi (Ca) 0,03 0,05 
Sắt (Fe) 0,00003 0,00009 
Kim loại kiểm và magiê (dưới dạng 0,012 0,024 
sunfat) 
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Điều chế “”' 

1. Muốn điều chế thành phẩm hạng f.È.p.t, người ta dùng 
nước rửa gạn 100g SrCO¿ (È.thuộ¿) để đuổi SO¿”, sau đó thêm 5ð 
— 6Ï nước máy và rót axit clohydric kỹ thuật vào cho đến khi 
CO; ngừng thoát ra (ánh lấy dư). Thêm SrCO; để trung hoà 
hoàn toàn HƠI, thêm 2 — 4mi H;ạO 30% rồi đun nóng, khi đó 
Fe(OH); sẽ kết tủa xuống. 

Lọc dưng dịch, thêm vào nước lọc 4m axit clohydric ((.k.h.h, 
t.ILriêng 1,19) cô dung dịch trên nồi cách thuỷ đến t.]. riêng 1,48 
~ 1,50 (ở 15) rồi để nguội. Lọc hút các tỉnh thể SrCl;.6H¿O, rửa 
với một ít nước lạnh, rồi cho vào bình có nút nhám. Nước cái 
cũng cho bay hơi rồi để kết tủa. 

Hiệu suất đạt được 80%. 


9. Muốn điều chế thành phẩm hạng “tính khiết quang phổ 
không có Ba, Cơ uà Mg”, người ta tính chế thành phẩm 
SrGla.6HạO (.k.p.£) theo cách đặc biệt. Tất cả công việc đều tiến 
hành trong những bình đã rửa cẩn thận, chỉ dùng giấy lọc 
không tàn và nước cất hai lần. 

Lọc dung dịch chứa 375g SrCls.6H:O ¿.k.p.f trong 375m nước 
và cho bay hơi ở 50” cho đến t.Ìriêng 1,39 bảo vệ cẩn thận để 
tránh bụi. Để yên dung dịch một đêm để kết tỉnh: sau đó lọc hút 
muối vừa kết tủa xuống. Thu được gần 200g. 

Lại hoà tan thành phẩm vừa thu được trong 250m nước, lọc 
vào bình hình nón ở trong tủ hút và khi dùng nước đá để làm 
lạnh người ta cho khí HC đi qua trong khoảng I - l5 giờ để 
làm bão hoà dung địch. Lọc hút các tinh thể SrCla.6H;O rồi sấy 
khô. Thu được gần 125g thành phẩm tỉnh khiết quang phổ, 
thành phẩm chỉ chứa một lượng nhỏ tạp chất Na ít hơn 
0,005%). Để đuổi tạp chất đó, người ta có thể kết tủa lại bằng 
hydroclorua trong cốc bằng platin. 


) Cách loại tạp chất Ba”*, xin xem ở Stronnti nitrat. 
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Khi cô nước cái, còn có thể thu được một lượng lớn thành phẩm 
loại thuốc thử thường, hiệu suất tổng cộng có thể đến 80 — 85%. 

8. Muốn kết tính lại SrCl; bẩn, người ta hoà tan 100g muối 
trong 120m nước nóng, lọc qua giấy lọc gấp và để nguội đến 0°. 
Lọc hút các tính thể và sấy ở 40 — 50. 

Hiệu suất của sản phẩm đã kết tình lại khi sử dụng nước cái 
là 80%. 

4. Muốn tinh chế thành phẩm để loại Ba”* có thể sử dụng các 
phương pháp nêu ở mục “S£ronti nitrat”. 

Có thể loại các vết Feˆ bằng phương pháp hấp thụ trên bông 
thuỷ tinh. 


STRONTI HYDROXYT 


Sfrontium oxydatum Strontium Sfronttum 
hydricum hydroxide _ hydroxyd 
Sr(OH);.8HzO TLUPT 265,77 
Tính chất 


Sr(OH);8H:O là những tính thể tứ phương trong suốy 
t.L riêng 1,4. Nóng chảy khi đun nóng, dẫn dần mất nước kết 
tính ở nhiệt độ cao hơn 100°. Để ngoài không khí rất háo CO¿, 
chuyển thành SrCO¿. 

Báng 338 - Độ tan Sr(OH); trong nước 


tÚC | Sr(OH);% | t°C | Sr(OH),% 


t?C 
80 
90 
100 
101,2 


Theo ĐKKTTT BHC 268 - 51, ở thành phẩm /¿»Ö. khiết lượng 
chất bị mất khi nưng không được quá 62,0%. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Np//HQg dụn.ROpto.0Tg 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong thành phẩm SrtOH);.8H;O 
tỉnh khiết như sau (%): 


Chất không tan trong axit cÌohydric 0,01 
Clorua (CÌ) 0,005 
Sắt (Fe) 0,001 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,001 
Bari (Ba) 0,1 
Canxi (Ca) 0,1 
Kim loại kiểm và magiê (dưới dạng sunfat) 0,2 


Điều chế 

Kết tủa dung dịch bão hoà SrClạ hoặc Sr(NO¿); (/.&.p.£) bằng 
dung dịch NaOH 25% (.k.h.h) không có chứa các sunfat và các 
cacbonat. Khi đó sẽ thoát ra một lượng lớn tính thể 
Sr(OH);.8H¿O. Lọc hút thật nhanh các tính thể đó, rửa với nước 
lạnh không có chứa CO¿ rồi kết tính lại từ nước nóng. 

Hiệu suất 60 — 70%. 


STRONTI NITRAT 


SirontHrium Stronttum Sfrontium 
nitricum niirate nitratf 
Sr(NQ); TLUPT 211,65 
Tính chất 


Sr(NO;); là những tỉnh thể hình tám mặt trong suốt, t.Ì.riêng 
2,93. Khi đun nóng chúng nứt vỡ ra và ở 645” thì nóng chảy, tạo 
thành SrO và Sr(NQ¿)s. 

Dễ tan trong nước, không tan trong rượu. Khi kết tỉnh từ 
dung dịch nguội (đưới 31,3”) sẽ thoát ra những tỉnh thể đơn tà 
Sr(NO;);.4H;O những tỉnh thể đó lên hoa nhanh ngoài không 
khí và mất nước ở 100Ẻ. 
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Bảng 339 — Độ tan của Sr(NO¿); 


NIM SOI NEN SN 


0 
5 
10 
20 
30 
Bảng 320 — Tỷ trọng các dung dịch nước Sr(NO¿); 


Sr(NO¿); 100, NO), 
% 


¡ 
35 
40 


Tiêu chuẩn thuốc thử Snm trường 

Theo TƠQG 5429 — 50, thành phẩm đã sấy khô hạng /.k.p.£ 
và tỉnh khiết phải chứa ít nhất là 99,5% Sr(NQạ¿);. Hao hụt trọng 
lượng khi sấy khô không được vượt quá 0,1% đối với thành 
phẩm hạng t.k.p.t và 0,5% đối với thành phẩm hạng tỉnh khiết. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Sr(NO¿); như sau (%): 


" 


Tạp chất t.k.p.t t.° 
Chất không tan trong nước 0,005 0,01 
Clorua (C]) 0,0005 0,002 
Sunfat (SO,) 0,01 0,02 
Sắt (Fe) 0,0002 0,0005 
Eim loại nặng nhóm H6 (qui ra Pb) 0,001 0,002 
Bari (Ba) 0,02 0,2 
Canxi và magiê (Ca và Mg) 0,03 0,05 
Kim loại kiểm (dưới dạng sunfat) 0,1 0,2 
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Ngoài ra, còn phải kiểm tra độ axit của thành phẩm. Muốn 
vậy, hoà tan 5g thành phẩm trong 25m! nước, rồi thêm một giọt 
dung dịch 0,1% metyl đỏ trong rượu. Màu đỏ vừa xuất hiện phải 
chuyển sang vàng khi thêm không quá hai giọt NaOH 0,1N. 

Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿£.È.p.£ đi từ stronti nitrat kỹ 
thuật, người ta phải tỉnh chế nó để đuổi Ba”. Điều đó được tiến 
hành theo hai phương pháp: 

1. Để đuổi tạp chất Ba”, người ta kết tủa nó dưới dạng 
BaCrO, bằng cách thêm (NHạ);CrzO; rồi tiếp theo đó khử 
CrzO;” dư bằng fomalin và bằng cách dùng NHạ để kết tủa CrỶ". 

2Ba(NO¿);¿ + (NH¿);CrzO; + 2NHẠOH = 2BaCrO¿ + 4NHẠNO¿ 

+ HạO 

(NH¿)sCr;O; + 3HCHO + 6HNO¿; = 2HCOONH; + 2Cr(NO¿); 

+ HCOOH + 4H;O 

Khuấy và rót dung dịch”” chứa 7,5g (NH„)zCr;O; trong 300m 
nước có chứa 2,ðmi NH,OH (t.l.riêng 0,91) vào dung dịch đã đun 
nóng đến 70 - 80° chứa 500g thành phẩm trong 4/ nước. Đun 
nóng hỗn hợp và để yên một đêm. 

Sang ngày hôm sau, đem lọc kết tủa BaCrO,, đun nóng nước 
lọc đến 75 — 80° rồi axit hoá nó bằng 12m HNO¿ (t.].riêng 1,4) 
sau đó, thêm 35m fomalin 40% cho đến khi khử hoàn toàn 
Cr;O;” (chuyển màu da cam của dung dịch sang màu chàm). Rót 
thêm 25m NHẠOH (t.Lriêng 0,91) rồi lọc kết tủa Cr(OH)s: cô 
nước lọc đến t.Lriêng 1,45, để nguội cho đến khi kết tinh. Nước 
cái lại cô tiếp và kết tỉnh. Hàm lượng Ba”" trong thành phẩm đã 
tinh chế không vượt quá 0,02%. 


!? Cần phải phân tích để xác định trước hàm lượng BaÊ* trong thành phẩm. 
Lượng thuốc thử nêu ra tro'g phương pháp này chỉ áp dụng đối với thành 
phẩm có chứa 1,5% Ba?*, 
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2. Phương pháp thứ hai dựa vào độ tan nhỏ của BaSO, 
(TT = 1.1019) so với Sr8O¿ (77 = 2,8.107”), do đó BaSO¿ kết tủa 
xuống hơn SrSOi,. 

Rót từ từ, rất chậm, một dung dịch chứa 20m H;SO¿ (t.l.riêng 
1,84) trong 200znÏ nước vào trong dung dịch đã đun nóng đến 
80”, chứa 600g thành phẩm trong 1200m/ nước. Để kiểm tra xem 
Ba?' đã kết tủa hoàn toàn chưa, người ta thêm CH;COONa, từ 
hai đến ba giọt CHạCOOH và 1m K;CrzO; vào trong 5m dung 
dịch đã lọc sạch, khi đó không được có vẩn đục. 

Để lắng, lọc rồi cho nước lọc bay hơi như ở phương pháp 1. 


STRONTI OXYT 
Strontium Stronttum Strontium 
oxydatum oxide oxyd 
SrO TLPT 103,63 


Tính chất 


SrO là một khối chất xốp, màu xam xám, t.Ì.riêng 4,5 có cấu 
tạo tỉnh thể hoặc vô định hình. T' chảy 2430°. Khi thêm nước thì 
biến thành Sr(OH); và thoát ra một lượng nhiệt lớn. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT TU - 867 - 53, thành phẩm hạng tinh khiết 
phải là chất bột hoặc những cục màu trắng hoặc trắng xám, 
lượng hao hụt khi nung không được quá 2%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong SrO finh khiết như sau (%): 


Chất không tan trong axit clohydrie 0,05 
Clorua (Cl) 0,01 
Sunfat (SOa) 0,05 
Sắt (Fe) 0,005 


Điều chế 
Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta 
nung 250g Sr(NO;); (.bp./) trong chén sứ hoặc chén samôt ở 
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400 - 500”, sau đó giữ nhiệt độ 900” trong 3 — 4 giờ rồi làm 
nguội trong bình hút ẩm chân không. Sau khi đã nguội đem đập 
vỡ chén, tỉnh chế khối chất cho sạch lớp (bẩn) bên ngoài, 
nghiền nhỏ và nếu cần thì rây ởi. 

Thu được 80 — 90g (65 — 75%). 


STRONTI SữưNFA 
Strontium Sữontium Strontium 
sulfuratumn suÌphide sulffd 
5rS TLPT 119,68 


Tính chất 

SrS là chất bột hoặc tỉnh thể màu xám tươi hoặc vàng nhạt 
thuộc hệ lập phương. T.l.riêng 3,70g/em” ở 15°. T chảy khoảng 
20009, ít tan trong nước. 

Điều chế 


Có thể điều chế thành phẩm với độ tinh khiết của thuốc th: 
bằng cách cho stronti hydroxyt tác dụng với hydrosunfua: 


8r(OH); + HạS = Sr8 + 2HạO 


Đun nóng Sr(OH);.8H;O trong bát sứ ở 2002 khoảng 1 - 2 g¡' 
để làm mất nước. Rây sản phẩm vừa thu được, thu lấy nhữr.. 
hạt lớn hơn 0,ðmm. Cho Sr(OH);¿ vào một ống thủy tỉnh đặt 
thẳng đứng dùng làm ống phản ứng, rêi cho HạS (thí nghiệr› 
làm trong tủ hút) đi qua ống (phản ứng cần đun nóng). Cho k-- 
đi qua đến khi ống phản ứng nguội đi hoàn toàn. Muốn tinh chš 
để tách các plysunfua Sr8, thì chuyển thành phẩm thu được lên 
phễu Busne, rửa bằng rượu etylic và ete dietylic (với 100g 
Sr(OH); khan tốn hết 150m rượu và 70m ete), rồi lọc hút thật 
cẩn thận. Ép bột SrS, rải đều một lớp móng trên giấy, phơi khô 
trong không khí 5pšä, cho vào các ampun thúy tỉnh, rồi hàn kín 
ngay lại. 


Thành phẩm chứa ~ 86% SrS. 
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SũNFGRYL CLOROA 


Sulfuryl chiortde Sulhuryi chiorid 
Schuefelsaure chiorid 
3O¿Cl› TUPT 134,980 


Tính chất 

SO;Cl; là một chất lỏng linh động không màu, t.Ì.riêng 1,67 ở 
20° bốc khói nhẹ ngoài không khí và có mùi đặc biệt, T' chảy — 
54,1. T sôi 69,19, Trong nước lạnh bị phân huỷ chậm, nhưng 
nhanh hơn trong nước nóng: nó cũng bị axit và rượu phân huỷ. 

_ Tiêu chuẩn thuôc thử thị trường 

Theo ĐKKT BĐD 45 - 40, khí chưng cất thành phẩm (nh 
khiết) thì phân cất ở khoảng 67 - 70,2° phải chiếm không kém 
95% về thể tích: dạ? 1,655 — 1,675. 

Điều chế 

1. Người ta điều chế SO¿;Clạ bằng cách hoá hợp Clạ với SO¿, 
dùng long não làm chất xúc tác: 

SO; + Clạ = SO¿sCl; 

Muốn vậy, lấy một bình cỡ trung bình, cho vào đó 10g long 
não giã vụn và đậy nút lại, xuyên qua nút có hai ống, đầu ống 
dẫn khí vào thì đặt gần sát đáy bình. còn ống dẫn khí ra thì chỉ 
cần xuyên qua khỏi nút là được. 

Khi đã nhúng bình vào trong chậu nước đá người ta cho vào 
bình dòng khí SO; đã được sấy khô bằng axit sunfuric, khi đó 
long não được hấp thụ khí sẽ nóng chảy. Khi nào long não ở5 
bắt đầu bão hoà (một phần long não hấp thụ khoảng 0,88 phần 
trọng lượng SO; ở áp suất 725mmHg) thì người ta ngừng khí 
SO; và bắt đầu cho vào khí clo khô, khí này mất màu ngay vì nó 
bị chất lồng hấp thụ. Sau khi đã bão hoà clo, người ta lại cho 
SO; vào lần nữa, rồi lại cho clo. Cứ như thế, khi nào thu được 
gần 30g SO;Cl]; thì người lắp ống ba nhánh và cho hồn hợp khí 
SO; và Cl;ạ đồng thời vào bình qua ống ba nhánh: phải điều 
chỉnh tốc độ của các khí như thế nào để chất lỏng trong bình 
câu không có màu xanh lục. Ở những điều kiện như vậy, phản 
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ứng tiến hành nhanh và êm dịu. 

Sau khi thu được một lượng thành phẩm cần thiết, người ta - 
chưng cất nó trên nổi cách thuỷ ở 69 — 709. 

Sau lần cất thứ nhất, sản phẩm còn chứa long não, khi cất 
lại, người ta thu được thành phẩm hoàn toàn tinh khiết. 

Trọng lượng long não đem dùng phải gần bằng 2% trọng 
lượng SO;C]; điều chế được. 

3. Dưới đây mô tả một bộ dụng cụ tiện lợi cho việc điều chế 
_sunfryl clorua bằng phản ứng kết hợp SỐ; và Clạ có mặt chất 
xúc tác là than hoạt tính. 

Người ta cho khí clo và khí SO; đã được sấy khô đi qua H;SO, 
đặc, với những thể tích bằng nhau vào trong bình phản ứng - 
bình Drêxen 1 - bằng ống ba nhánh 2 (h.64). Để định phân lượng 
khí, người ta gắn một lưu kế vào trước ống ba nhánh 2 tốc độ khí 
5Ó; và C1; đi vào bình phản ứng khoảng 150 — 200mi/ ph. 

Hôn hợp khí đi theo ống 3 vào trong cột phản ứng 4 — đó là 
một ống thuỷ tỉnh rộng (đường kính 20mn, chiêu dài 300mm) 
chứa đây các hạt than hoạt tính đặt trong bình ống 5 đựng nước. 
Nhiệt độ của nước được kiểm tra bằng nhiệt kế 6 và phải luôn 
luôn giữ ở gần 302. 


Phản ứng bắt đầu ngay lập tức, thu SO¿;Clạ vào bình thu 7 
ngâm trong nước đá. Đuối các khí còn thừa qua ống nhánh, ống 
sinh hàn ngược 9, bình rửa đựng nước 10 và hai ố| ống hình chữ U 
11 chứa đầy vôi tôi xút. 


Những chỗ nối giữa ống nối 8 với cột phản ứng 4, bình thu 7 
và ống sinh hàn 9 đều mài nhám”, 
Sau khi điều chế xong, người ta rót SO;Clạ vào trong các ống 


nghiệm rồi hàn ngay lại. Thành phẩm hoàn toàn tỉnh khiết và 
sôi ở 68 — 69”. 


°? Dùng cột cao 1m, đường kính 25mm, người ta có thể điều chế được đến 
1,5kg CO;CI; trong một giờ. 
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Hình 64. Dụng cụ để điểu chế F vinfri clorua 
1. Bình Đrêken; 2. Ống ba nhánh; 3. Ống dẫn khí; 4. Cột phản ứng; 
5. Binh ống; 6. Nhiệt kế; 7. Bình thu; 8. Ống nhánh, 
9. Ống sinh hân ngược; 10. Bình rửa: 11. Các ống hình chữ U. 


TALI NITRAT 
Tadltum Tallium : TaÌlium 
na{ricum natricum natricum 
TINO¿ TLUPT 266,40 


Tính chất 


TINO; là các tỉnh thể không màu, t.1, riêng 5,56, ta trong 
nước, không tan trong rượu. T cháy 208”. 


và" 314 —- Độ tan TINO: trong nước 
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Bảng 342 - Tỷ trọng các dụng dịch nước TÌNO; 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTBHCTU 593 - 52, thành phần hạng ứinh khiết 
phải chứa ít nhất 99% 'TTINO¿. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
TINO¿ như sau (%). 


Tạp chất 

Chất không tan trong nước 0,01 
Chất bị NHOH kết tủa 0,01 
Chất không bị (NHạ¿);S- kết tủa 0,1 
Kim loại nặng nhóm H;S (quy ra Cu) 0,005 
Sắt (Fe) 0,001 


Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc khử, người ta hòa tan 
20g tali kim loại trong 50m HNO; (.p.È.£) 12% khi đun nóng lên nồi 
cách thủy. Lọc dung dịch, cô đến khi kết tỉnh rồi lọc hút các tình thể. 
Khi cô nước cái, người ta thu thêm được đến 25g thành phẩm. 


TELd 
Telurum Tellurtum Telur 
Te TLNT 127,61 


A. Telu thường 
Tính chất 
Kết tủa telu vừa điều chế bằng phương pháp khử là một chất bột 
nặng, màu nâu, t.Ì. riêng 6,1, T chảy 452,59, T' sôi 1390. Sau khi 
làm nóng chảy và để nguội telu, người ta được một khối dạng tinh 
thể, màu trắng thiếc, khá giòn, có ánh kim loại rö ràng. Dạng tính 
thể là khối mặt hình thơi sáu góc. T1. riêng 6,24. Không tan trong 
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tất cả các dung môi trơ. Chỉ tan trong những chất lỏng nào tạo 
thành hợp chất hóa học với Te, ví dụ trong H;SO, đặc. 

Điều chế 

Để điều chế người ta hòa tan (ở trong tủ hút) 50g telu (kỹ thuật 
trong 250 ~ 300m/ HNO; (t.. riêng 1,34). Thêm 20g CrO; để oxy hóa 
H;TeO; đến H;TeO, làm bay hơi dung dịch đến khi có váng dày rồi 
để nguội. Lọc các tinh thể, rửa hai lần bằng những lượng nhỏ HNO;, 
hòa tan trong nước nóng với trọng lượng gấp ba lần rồi thêm vào 
dung dịch một thể tích HNO¿ (/.k.h.h, t.1. riêng 1,4) gấp hai lần. Hòa 
tan các tỉnh thể HzTeO, vừa tách ra trong nước, rồi lại kết tủa chúng 
bằng axit nitric, và sau đó kết tỉnh lại hai lần từ nước. 

Hòa tan axit vừa tính chế bằng cách đó vào 850m nước, axit 
hóa bằng axit clohydric (.k.h.h), đun nóng và bão hòa dung dịch 
bằng 8O; trong khoảng 1,5 — 2 giờ. Sau đó giữ hỗn hợp một giờ 
ở nhiệt độ 60 — 70, để nguội rồi lọc hút để lấy kết tủa telu. Rửa 
hai lần bằng axit clohydric, sau đó rửa bằng nước để đuổi Cl, lọc 
hút thật khô rồi sấy hai giờ ở 1000, 

Thu được 45 - 47ø (90 — 95%). 

B. TeÌu heo 

Điều chế 

Hòa tan 2 — 3g H;TeO¿ tinh thể tỉnh khiết nhất vào 1/ nước 
cất nguyên chất nhất rồi đun nóng dung dịch trên nồi cách thủy 
đến 40 — 50; nhiệt độ cao hơn tuy không có hại trực tiếp nhưng 
làm cho dưng dịch có màu vàng nếu như nước và cốc không hoàn 
toàn tinh khiết. 

Trộn lẫn dung dịch vừa điều chế bằng cách đó với dung dịch 
N;H¿.HạO 0,05%. Khi mới thêm những giọt chất khử đầu tiên 
màu đã xuất hiện ngay và tạo thành hydroxon. Thêm từng giọt 
dung dịch N;H„.H;O cho đến khi nào màu của chất lỗng không 
biến đổi nữa rồi rót hydroxon vào dụng cụ thẩm tích và để yên 
cho đến khi đạt được độ tỉnh khiết hoàn toàn. 

Không nên lọc hydroxon chưa được làm tỉnh khiết, vì khi đó 
một phân sẽ bị kết tủa dưới dạng gel. 
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THIẾC 


Sfannum Tìm Zinh 
5n TLNT 117,70 
Tính chất 


%n là kim loại màu trắng bạc óng ánh, rất mềm và dễ dát 
mỏng, kéo đài (kết tỉnh thành hệ chính phương), t.Ì. riêng 7,287 
ở 1ð°. Khi uốn cong nó bị nứt; trên 195” trở nên giòn do biến 
thành dạng thù hình khác (thiếc hình thoi). T chảy 231,54, T 
sôi 227ð°. Dưới +18 thì bền vững dạng thù hình khác — thiếc 
xám, có t.Ì riêng 5,7; vì thế khi để lâu ở chỗ lạnh, thiếc biến 
thành chất bột xám xốp (“bệnh dịch thiếc”) gồm từ các tinh thể 
hệ lập phương. 

Ở nhiệt độ thường, thiếc hầu như không biến đổi khi bị 
không khí và các axit rất loãng tác dụng. Axit nitric rất đặc 
không tác dụng với thiếc, axit có tỷ trọng 1,4 oxy hóa nó thành 
axit metastanic. HNO; loãng hòa tan thiếc tạo thành Sn(NO;);. 

H;SO¿ đậm đặc cho SnSOx, còn chính axit bị khử một phần 
đến SOa. 

Thiếc dễ hòa tan khi đun sôi với axit clohydric đậm đặc để 
tạo thành SnCl;. Sự có mặt của platin giúp cho thiếc hòa tan dễ 
dàng. Thiếc cũng tan trong các dung dịch kiểm (khi đun sôi), tạo 
thành muối của axit stannic (stannat) MezSnOa. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT BHC 3419 - 52 và 3418 - 52, lượng tạp chất 
tối đa cho phép đối với các hạng thiếc “hạt” và “đũa” là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.Ằk 

Chì (Ph) 0,04 0,25 

Đồng (Cu) 0,01 0,03 

Sắt (Fe) 0,01 0,02 

Antimon (Sb) 0,015 0,1 

Asen (As) 0,015 0,02 
816 
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Điều chế 

1. Muốn điều chế kim lbại có độ tình khiết cao, người ta dùng 
phương pháp điện hóa học. Đầu tiên pha dung dịch SnSO¿. Muốn 
thế, chế hóa dưng địch 240g CuSOx.5H;O (0.k.h.h) với 120g thiếc 
kim loại tán nhỏ”. Sau khi mất màu, lọc dung dịch SnSO¿ và đem 
điện phân. Sẽ thu được kết quả rất tốt khi thành phân trong thùng 
điện phân như sau: 50g SnSO, 50g Na;SO,, 10g metacresol - 
[CaH„(OH)CH:], 10g hỗ thợ mộc, 30 ~- 50g H;SO¿, 1 nước. Mật độ 
dòng điện 1, — 2,5Á/cm”. Thế hiệu khi khoảng cách giữa các điện 
cực là Bem phải là 0,6 — 0,BV. Nhiệt độ tốt nhất 18 — 200. Trong 
thời gian điện phân, phải khuấy mạnh chất điện phân, tốt hơn cả 
là bằng máy khuấy. Các điện cực làm bằng những thanh thiếc. 

Kim loại điều chế được chỉ chứa mấy phần trăm nghìn As và 
5b; hàm lượng Šn = 99,995%. 

2. Theo một phương pháp khác, người ta cũng đạt được độ 
tỉnh khiết cao như vậy bằng cách điện phân dung dịch 
ĐnCl;.2H:O 30% (/.k.p.£) với các điện cực than chì có kích thước 
8 x 2cm. Cường độ dòng điện 2A (tương ứng mật độ đòng điện 
0,12A/em?) điện thế 5V. Nhiệt độ chất điện phân 30°. Khoảng 
cách giữa các điện cực là 8em. ' . : 

Thỉnh thoảng dùng đũa thủy tỉnh để gạt thiếc bột (xốp) đọng 
trên âm cực. Trong một giờ điều chế được khoảng 3g Sn. Sau khi 
80% thiếc có trong dung dịch đã kết tủa, cẩn thận rửa kim loại 
với nước và cho nóng chảy trong chén sứ. Hàm lượng các kim 
loại trong thành phẩm là 0,005%. 

8. Muốn điều chế thiếc xốp, người ta hòa tan 200g SnCl;.2H;O 
trong 3/ nước, đổ dung dịch vào 2i NaOH 30%, pha loãng thành 3 
nước, và sau khi thêm 30g KCN thì nhúng những miếng kẽm lá 
vào chất lỏng. Thiếc xốp tách ra, rửa cẩn thận với nước. 

Thu được thành phẩm dạng bột xám nhạt rất bên. 


'? Có thể điều chế bột thiếc bằng cách cho nóng chảy trong cốt sắt và sau 
khi để nguội đến 200, thì nghiền nhỏ thật nhanh bằng chày. 
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THIẾC (II) CLORA 


Stannum Stannous Zinn chiorur 

chioratum chiortde Stanno chiorid 
SnG]; TUPT 189,61 
ðnGC];.2H2O TUPT 225,64 


A. Thiếc (ID clorua khan 
Tính chất 


SnCl; là khối tỉnh thể thuộc hệ tà phương, nửa trong suốt, 
không màu, có t.I. riêng 3,95, nóng chảy ở 2410, và sôi ở 603,25). 
Tan trong nước, rượu, ete, axeton, pyridin và ete axetatetyl. Khá 
bền ngoài không khí. 

Điều chế 

Muốn điều chế SnClạ khan, người ta đun nóng 200g 
SnCl;.2H;O (.k.p.) trong chén sứ (frong tủ hút). Muối nóng 
chảy ở 409. Từ từ nâng nhiệt độ lên đến 120 — 128, khi đó chất 
lông trở thành đặc (cần thường xuyên khuấy) và biến thành 
khối bột nhão, sau đó thành nhiều cục nhỏ. Thỉnh thoảng cân 
phải nghiền những cục này. Tăng nhiệt độ lên đến 130” và tiếp 
tục khan hóa cho đến khi thu được sản phẩm hoàn toàn khô. 
Khi đó nghiền nhỏ muối bằng chày và sấy khô-trong tủ sấy ở 
130 — 135' đến trọng lượng không đổi (gần hai giờ). Làm nguội 
thành phẩm trong bình hút ẩm và chuyển vào lọ có nút nhám. 
Muối chứa gần 99,6% SnCl;¿ nhưng thường có màu xám nhạt. 

Thu được 165g 8nCl; hạng £.È.p.£ (gần 100%). 

Có thể điểu chế thành phẩm hoàn toàn trắng bằng cách giữ 


SnCl;.2H;O khoảng mười ngày trong chân không trên H;ạSO¿ ở 
nhiệt độ phòng. 
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B. Thiếc (II) cldrua hydrat 
Tính chất 
ĐnCI;.2H:O là những tỉnh thể hình kim”” hay hình thoi ko màu 
có t.1. riêng 2,7, tan trong nước (độ tan trong nước rất lớn) và rượu. 
Nóng chảy trong nước kết tỉnh ở 40, khi đun nóng mạnh hơn 
thì mất nước. 
Bảng 343 ~ Tỷ trọng các dung dịch nước SnCi; 


% % 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 36 - 40, thành phẩm ¿.k.p.£ phải chứa ít nhất 97% 
ðnG1;.2HzO, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 95% và phải thử As. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
SnCl1;.2H¿O là (%): 


Tạp chất tk. pt tk 
Chất không tan trong axit clohydric 0,005 0,01 
Sunfat (SOu) 0,003 0,01 
Chất kết tủa với Hạ5 trong môi trường kim 0/02 01 
im loại kiềm và kiểm thổ 0,02 0,1 
(dưới dạng sunfat) 

Sắt (Fe) 0,003 0,01 


f Những tỉnh thể hình kim SnCl;.2H;O đôi khi có chiều dài 150mm và chiều 
đày 20 — 30mm 


tiføfiauiai BEDnrifg 


Điều chế . 

Muốn điều chế thành phẩm hạng (.È.pf người ta cho 70g 
thiếc hạt vào bát platin, thêm 180m! axit clohydric (&, t1. 
riêng 1,14) và đun sôi để hòa tan hoàn toàn”. Lọc dung dịch và 
cô nước lọc (tốt hơn là trong chân không) cho đến khi lấy mẫu 
chất lỏng và để nguội nó sẽ kết tỉnh. 

Khi đó, làm lạnh dung dịch bằng nước đá, cho tỉnh thể chảy 
hết nước trên phễu và chuyến vào lọ có nút nhám. Nước cái, khi 
làm bay hơi và kết tinh, còn cho thêm lượng thành phẩm khá 
tỉnh khiết nữa. 

Thu được 110 - 120g SnCI;.2H;O. 

C. Dung dịch clorua SnC]; 
(Thuốc thử Betendophơ) 

Điều chế 

1. Muốn điều chế dung dịch S8nCl; dùng làm thuốc thử As, 
người ta trộn lẫn 50g SnCl;2H;O (È.pt) với 100n/ axit 
clohydric (.k.h.h, t.L riêng 1,124) và bão hòa bằng khí HCI, khi 
đó SnC]l; hòa tan. 

9. Trộn 25g SnClạ.2H;O (¿.k.p.£) với 150mi ete. Sau khi phần 
lớn muối hòa tan, người ta thêm axit clohydric (.k.h.h, t.Ì. riêng 
1,124) với lượng thế nào để cho dung dịch trở nên hoàn toàn 
trong suốt và sau đó, tách chất lồng trong suốt khỏi kết tủa. 

Để thử As, người ta thêm vài giọt dung dịch (NH,);MnO¿ đặc, 
5ml axit clohydric và 5mi thuốc thử Betendophơ vào chất lỏng 
đem thử, khuấy kỹ và để yên trong vài phút ở 40°. Sau đó thêm 
vài mililit aleol amylic và lắc. Nếu có Ás thì alcol có màu chàm. 
Độ nhạy của phản ứng là 1mg As trong 1 nước. 


f Khi có mặt platin thiếc tan nhanh hơn rất nhiều, do tạo thành cặp galvanic 
Sn-Pt. Nếu không có bát platin, đúng kích thước yêu cầu, thì có thể hoà 
tan trong chén sứ có đặt một dụng cụ bạch kim nào đó (ví dụ chén). 
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THIẾC (IV) CLORUA 


(Thiếc tetraclorua) 


S‡annum Stannic chỉoride Zinnchiorid 

tetrachiorgtum Tìm tetrachloride Stannichiorid 
SnGCh TLPT 260,53 
SnCl¿.5H;O TLPT 350,61 


A. Thiếc (IV) clorua khan 

Tính chất 

SnC]¿ là chất lỏng không màu, linh động, có t.l. riêng 2,278 ở 
0°. T chảy ~ 330. T sôi +114°. Bốc khói mạnh ngoài không khí. 
Khi bị tác dụng của không khí ẩm, hay lượng nước tính trước, 
thì nó tạo thành những tính thể ngậm nước SnCl,5H;O. Hòa 
tan được khi có nhiều nước. Phản ứng với rượu tạo thành ete và 
thiếc oxyxlorua. Với ete tạo thành eterat, ví dụ 5nC1;.2(C;H:);O. 
Trộn lẫn với brom và CS¿. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT 3158 — 52, thành phẩm ¿£.È phải chứa ít nhất 99% 
SnGlạ. Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành 
phẩm SnCh, hạng £.k là (%): 
Bảng 344 - Tỷ trọng các dụng dịch nước SnCl, ở 189 


% 
2 
4 * 
6 
8 


SnCh SnGCl¿.5H:O | SnCl¿ 
KÃ % % 


10 
12 
14 
16 


HO RH gi] TT 


Chất kết tủa với amoniac (EezO¿ và AlzOz) 0,02 


Sunfat (SOa) 0,01 
Chất kết túa với HạS (qui ra Pb) 0,005 
Sắt (Fe) 0,006 
Kim loại kiềm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,08 


Điều chế 

1. Nạp thiếc hạt vào đầy 3⁄4 thể tích của một ống nghiệm lớn 
(đường kính 3 ~ 4cm, dài 20 — 25cm). Đậy ống nghiệm bằng cái 
nút có hai lã: một lỗ cắm ống dẫn khí vào, một lỗ cắm ống dân 
khí vào, một lỗ cắm ống nối của ống sinh hàn ngược (h.65). 

Sau khi đổ vào ống nghiệm vài mililit SnCl¿, người ta cho clo 
khô lội qua"? nó (d hút!) với tốc độ thế nào cho khí kịp phản 
ứng với thiếc. : 


Có thể không thêm SnCl; đã điều chế, nhưng trong trường hợp đó, nên 
bắt đầu quá trình clo hoá với tốc độ nhỏ. Khi trên đáy ống nghiệm được 
vài mililit SnCla thì có thể tăng lốc độ khí clo. 
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Phản ứng diễn ra mãnh liệt, đôi khi có 
ngọn lửa. Khi lớp SnCl¿ trên đáy ống 
nghiệm tăng lên nhiều, thi nâng ống dẫn 
khí clo lên một ít, nhưng vẫn còn nhúng 
trong chất lỏng. Khi phản ứng kết thúc, 
rót SnC]; ra giữ trong lọ đậy kín một giờ 
sau khi thêm vài hạt 8n để phá clo tự do, 
sau đó cất phân đoạn và thu phần nước 
cất sôi ở 112 - 114” (để bảo vệ khỏi khí 
ẩm của không khí, người ta lắp thêm vào 
hộ phận thu một õng canxi clorua). 


cụ~^~ 


Hinh 65. Dụng 
cụ điều chế thiếc 
(TV) clorua, 


Nếu thiếc ban đầu có chứa Fe thì không nên cất SnCl, đến 
cùng để tránh chuyển sang tạp chất FeClạ. Nếu cẩn điều chế 
lượng lớn SnC]; thì có thể dùng dụng cụ trình bày trên ä.66, dụng 
cụ này cho phép điều chế đến 1&g SnCl; trong một ngày. Hai ống 
nghiệm 1 và 9 (dài 30 - 35em, đường kính 4em) có hai cổ nhánh 3 
và 4 nối với nhau bằng ống 5. Nối ống nghiệm 2 với ống sinh hàn 
ngược 6. Nạp thiếc hạt vào đầy 3⁄4 thể tích các ống nghiệm và cho 
đòng khí clo khô đi qua ống 7 đầu tiên chậm để tránh quá nóng, 
sau đó (khi ống 7 ngập trong SnCl,), thì nhanh hơn. 


Khi ống nghiệm 1 hầu như đây SnCl, 
(ống nghiệm 2 trong khi đó chỉ mới đẩy một 
nửa), thì đồng khóa ống dẫn khí vào ở chỗ 
nguồn clo; đặt đưới ống 7 một lọ khô và qua 
lỗ trên của ống sinh hàn 6 thổi không khí 
vào dụng cụ bằng quả bóp cao su. Bằng cách 
đó, SnCl¿ hầu như hoàn toàn chảy vào lọ. 
Sau khi nạp phần thiếc mới qua cổ nhánh, 
lại tiếp tục clo hóa. Để tỉnh chế, người ta cất 
phân đoạn thành phẩm sau khi đã thêm vào 
một ít thiếc lá, để lấy hết clo hòa tan, Phân 
đoạn ở 112 — 1147 là thành phẩm tỉnh khiết. 

Hiệu suất 90 - 95%. 


Hình.66. Dụng cụ kếp điều 
chế thiếc (IV) clorua: 


Ôn HE 
Ống dẫn khí cío vào. 
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2. Cho vào bình hình nón 200g SnCl; khan và cho dòng clo đi 
qua (rong t¿ hút) bình hình nón này, sau khi đi qua bình 
Tisenkô có chứa H;SO, đặc, với tốc độ 60 - 70 bóng trong In. 
Clo thừa được hấp thụ trong bình Tisenkô chứa NaOH (h.67). 

Chẳng bao lâu SnCl; nóng lên đến 70 - 80? (do nhiệt phản 
ứng) và biến thành SnCI, lỏng. Có thể biết phán ứng kết thúc 
khi thấy nhiệt độ từ từ hạ xuống. Chuyển chất lỏng trong tủ hút 
sang bình cất, thêm vào một ít thiếc lá mỏng để lấy hết clo hòa 
tan và cất chậm, thu phần nước cất ở 112 ~ 1140. 


Hình.6?. Dụng cụ điều chế thiếc (IV) ciorua từ SaC1z, 

Thành phầm đổ sang lọ có nút nhám hay nút gỗ mềm (không 
nên dùng nút cao su!). 

Thu được 950g 5nCl¿ (90%). 

B. Thiếc (IV) clorua tỉnh thể 

Tính chất 

SnCl,.5H¿O là những tỉnh thể đơn tà trắng, nửa trong suốt, 
nóng chảy ở gắn 60” và chảy rữa ngoài không khí. Trong chân 
không, mất ba phân tử nước kết tỉnh. Rất dễ tan trong nước. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 3381 - 52, thành phẩm ¿.È phải chứa ít nhất 
99% SnCI..BH:O hạng £.k là (%): 


Chất kết tủa với amoniae (FezO; và AlzOs) 0.02 

Sunfat (SO,) 0,01 

Chất kết tủa với HzS trong môi trường kiểm 0,005 

Sắt (Fe) 0,006 

Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng sunfat) 0,05 
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Điều chế 
Thêm từ từ lượng nhỏ 100g SnCl, (xem điều chế ở trên) vào 


38m! nước. Chất lỏng trong suốt thu được sẽ hoàn toàn kết tỉnh 
khí làm lạnh và khuấy. 


Thu được 100 - 103g SnCl¿.5H;O (85%). 
THIẾC (II) OXYT 


Sfannum Sfannous Zinnoxydul 
oxydulatiun oxide Stannooxyd 
nO . TLPT 134,70 


Tính chất 


SnO điều chế theo phương pháp thứ nhất (xem dưới đây) là 
chất bột đen, theo phương pháp thứ hai là những tính thể màu 
lục hay tím. T.l. riêng 6,3. 

SnO không tan trong nước và kiểm, tan trong axit tạo thành 
muối thiếc hóa trị hai. Khi đun nóng ngoài không khí, nó cháy 
tạo thành SnO¿. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT BHC 2932 - 51, thành phẩm ¿.& phải chứa ít 
nhất 88% SnO. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong SnO hạng ¿.È là (%): 


Chất không tan trong axit clohydric 0,05 
Clorua (Cl) 0,01 
Sunfat (SOa) „ 0,01 
Eim loại nặng 0,05 
Muối amoni (NH,) 0,005 
Điều chế 

1. SnG]; + Na;COQ¿ = SnO + 2NaCl + CO¿ 


Cho nóng chảy hóa học 60g SnCl;.2H;O và 74,1g Na;CO;.10H¿O 
trong chén sứ. Sau khi hỗn hợp nóng chảy đã nguội, người ta rửa 
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với nước để loại NaCl, lọc hút và rửa với rượu, ete. SnO thu được 
có dạng chất bột đen. 
9. SnCl; + NHẠOH = Sn(OH); + 2NH„CI 
8n(OH)CI = ŠnO + HCI 
Thêm NH„OH vào dung dịch SnCl; và tỉnh thể kết tủa trắng 
tách ra bằng cách rửa gạn nhiều lần. Su đó đun nóng nước 
huyền phù cho đến sôi và thêm một tỉnh thể nhỏ SnC1;.2H;O 
vào. Kết tủa lập tức có màu hồng và khi tiếp tục đun sôi vài 
phút thì chuyển thành những tỉnh thể SnO màu lục hay tím. 
Thêm SnCl; để tạo thành oxyclorua Sn(OH)CI, một chất dễ phân 
húy theo phương trình: 
Sn(OH)CI = SnO + HỚI 
Axit clohydric tự do này tác dụng với 5n(OH); cho lại 
oxyclorua v.v... 


THIẾC (IV) OXYT 


(Thiếc dioxyt) 
Stannum oxydatum — Stannic oxyde  Zinnsdaure anhydrtd 


Acidum Stannicum — Stannic qcid Stanni oxyd 
anhydricum anhydride 

SnO; TUPT 150,70 
Tính chất 


SnO; là chất bột trắng, có t.l. riêng 6,95, không tan trong 
nước, axit và kiểm; khi cho nóng chảy với kiểm, tạo thành muối 
của axit stannie (stannat). T chảy 1127”. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT TU -— 1089 - ð4, thành phẩm ¿.È.p.£ phải chứa 
ít nhất 99,8% SnO;, còn thành phẩm £.È ít nhất 99,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
SnQ; là (%): 
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Tạp chất t.h.p.£ t.k.h.h 


Chất không tan trong nước 0,05 0,10 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Pb) 0,01 0,05 
Sắt (Fe) 0,003 0,006 
Hạo hụt trọng lượng khi nung 0,2 0,4 
Sunfat (SO¿) không đục 


Độ mịn của bột xay; thành phẩm phải hoàn toàn lọt qua rây 
bằng lụa có 576 iỗ /cmẺ. 

Điều chế 

1. Nung đỏ acit stannic (xem điều chế) ở 500 — 600). 

3. Hòa tan 50g SnCl;.2H;O trong hỗn hợp 80m nước và 15m 
HCI có t.Ì. riêng 1,19, lọc dung dịch và thêm từng lượng nhỏ 
NH,OH có t.L. riêng 0,91 cho đến khi có phản ứng kiềm yếu với 
quỳ (khoảng 75m). Kết tủa Sn(OH); lọc hút, rửa ba lần với nước 
cất (mỗi lần 50mm), chuyển vào chén sứ và sấy khô trong vòng 5 
giờ ở 50 — 60”, thỉnh thoảng trộn đều. Chuyển khối khô vào lò 
nung mufø và nung trong 5 — 6 giờ ở 800 — 900°. 

Thu được 62 ~ 63g (93%). 


THIẾC (I) SƯNFAT 


Sfannum sulfurtcum Stannous suÏƒate Stanno sulfat 

oxydulatum Zinnoxyduisulfat 
SnS5O¿ TLPT 241,77 

Tính chất 


SnSQ¿ là những tỉnh thể hình kim hay hình lá không màu có 
ánh xà cừ. Tan trong nước, dung dịch nước để yên sẽ tách ra kết 
tủa muối bazơ. Ở 192 trong nước SnSO, tan 15,83%, còn ở 100 
tan 15,33%. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKT BHC NŸ 2923 — 51, thành phẩm /.È.p.£ phải chứa 
ít nhất 99% SnSOx, còn thành phẩm ¿.È ít nhất 97%. 
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Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
SnSOa (%):. 


Tụạp chất t.b.p.f tk 

Chất không tan trong axit clohydric 0,005 0,02 
Chất kết tủa với H;S (qui ra Ph) 0,02 0,05 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 


Điều chế 

1. Thêm 65m nước và 65mi H;SO¿ (t.Ì. riêng 1,84) vào 120g 
thiếc hạt và đun sôi hỗn hợp trong vòng vài giờ cho đến khi 
ngừng phản ứng. Tách riêng dung dịch ra, rồi đun nóng khối còn 
lại với 250m nước để tách SnSO,. Đem lọc cả hai phần dung 
dịch và cô trong chân không cho đến tạo thành khối đặc sệt. 
Lọc hút muối, rửa hai lần với rượu và sấy khô. 

Thu được 130g (60%). 

2. Một phương pháp tốt để điều chế SnSO¿ đã được trình bày 
ở trên. : 


THIẾC (IV) SHNFAT 


Stannum sulfuricum Siannic suÌfate Zinnsuifat 
oxyddtum Stannisulfat 
ðn(SO,);.2H;O TLPT 346,86 
Tính chất 


Sn(SO,);.2H¿O là những tính thể sáu góc trắng nhỏ ly ti, tan 
trong nước đã axit hóa. Muối hút ẩm. 
Điều chế 


Thêm từng lượng nhỏ 440g H;SO; 50% vào 260g SnCl¿ (rong 
tả hút). Cô hỗn hợp đến khi có độ nhớt như sirô đặc, rải trên 
những tấm kính hay sứ và sấy khô trong chân không (tốt hơn cá 
là trong tủ sấy chân không). Nghiền nhỏ khối vừa đông đặc. 

Thu được 350z. 
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THIẾC (IV) SINFUA 


Stanntim Tin bisulfide Stannisulftd 

btsulftratuưm Mosœic gold Zinnsulftd 
Tìm bronze Mussiugoid 

nS; TLPT 182,83 

Tính chất 


SnS8; tỉnh thể là những vảy vàng, trong suốt và lấp lánh, hay 
là những hình lá sáu góc, t.]. riêng 4,51, mềm và nhờn như than 
chì. Khi đun nóng biến thành đỏ sẫm, đôi khi gần như đen; tuy 
nhiên, khi làm lạnh lại có màu vàng ban đầu. Khi đun nóng rất 
mạnh, Sn85; phân húy thành Sn8 và lưu huỳnh. 

Sn8; vô định hình là khối vàng không tan trong axit loãng; 
tan trong NH,OH (tạo thành chất lỏng màu đỏ) và trong dung 
dịch Na;CO¿. Đặc biệt dễ tan trong NaOH và amoni polysunfia 
[(NH,);S,]. Hầu như không tan trong nước (1,36,105% ở 189). 

Điều chế 

1. n8; tinh thể vàng được điều chế như sau: 12 phần thiếc 
tỉnh khiết đã loại hết chì chuyển thành hỗn hống với sáu phần 
thủy ngân. Trộn lẫn hỗn hống trong chén với bảy phần lưu 
huỳnh hoa và sáu phần NHẠCI, sau đó đun nóng trong nhiều giờ 
khối thu được trong tú hút mạnh, lúc đầu chưa đưa ngay đến 
nhiệt độ nóng đỏ, nhưng sau đó, khi hơi ngừng thoát ra mới 
tăng dân nhiệt độ đến nhiệt độ nóng đỏ sẫm. Ban đầu NH„CI 
bay ra, sau đó, Hg5 và một ít SnCl; thăng hoa, còn Sn8; thì ở 
lại trong bình cổ cong. Lớp bên trên của thành phẩm điều chế 
như vậy gồm những hình lá màu vàng trong suốt và mềm. 

Thu được tám phần Sn8¿. 

2. Muốn điều chế SnS; vô định hình, người ta cho HS đi qua 
dung dịch SnCl¿ đã được axit hóa nhẹ. Rửa kết tủa với nước, sau đó 
với rượu nhẹ và ete, rồi nhanh chóng sấy khô trong chân không. 
Nếu phơi khô lâu ngoài không khí thì thành phẩm tách H;S. 
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THIONYL CLORqA 


Thyonyichlortde Thionyichlorid 
Schtoefeligsaurechlorid 
SOCI; TLPT 118,97 
Tính chất 


SOGI; là một chất lỏng không màu, khúc xạ mạnh ánh sáng, 
t.Ì. riêng 1,675 ở 0°, có mùi giống SO;¿. 'T' chảy -105°, T sôi 78,8). 
Bị nước phân hủy thành SO; và HCI (bị kiểm phân hủy còn 
nhanh hơn). Tan tronø các axit mạnh, trong các kiểm và rượu. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT BHC 3591 - 52, thành phẩm /¡nh khiết phải 
là một chất lỏng trong suốt không màu hoặc màu hơi vàng. 

d?trang 782 = 1,630 — 1,650, T sôi 75 — 79° ở 760mm Hg. 

Điều chế “` 

PCl; + SO; = SOCI; + POCI; ˆ 

Cho 50g PCl; vào một bình cầu có ống dẫn khí và ống sinh 
hàn ngược rồi cho SO; đi qua, khi đó PCl; sẽ dần dẫn biến 
thành chất lỏng và quá trình đó tỏa nhiệt; để kết thúc phản ứng 
cần phải đun nóng bình và lắc đều. 

Mặc dầu thionyl clorua và photphoryl clorua được tạo thành 
có nhiệt độ sôi rất khác nhau (79° đối với SOCl;, 107,B° đối với 
POCI;), nhưng việc tách các chất đó ra bàng cách chưng cất 
phân đoạn là một vấn đề khá tỉ mỉ. Thuận tiện hơn cả, người ta 
làm như sau: 

Chưng cất sản phẩm của phản ứng ở trong một bình cầu có 
lắp một cột cất để tách ra những phân đoạn: gần 80, 80 — 85”, 


') Cần xem cả phương pháp Care và Libecman. Nội dung của phương pháp 
này là chuyển S;Clạ thành p-butysunfit [(C„H;O);SOI, sau đó thành 
thionylanilin CaHzNSO rồi cuối cùng thành SOCI;; hiệu suất 93-94% so 
với lý thuyết. 
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85 — 902, 90 — 950, 95 - 100°, 100 — 105°. Phân đoạn đầu tiên và 
phân đoạn cuối cùng thu được ít hơn cả. Cất lại từng phân đoạn 
một, trừ phân đoạn đầu tiên và phân đoạn cuối cùng, rồi thu 
những phân đoạn đó lại. 

Sau 20 — 2ð lần cất lại, các phân đoạn ở giữa hầu như không 
còn nữa, tất cá sản phẩm đều nằm ở các phân đoạn gồm 80” và 
100 — 105), 

Cuối cùng, cất phân đoạn đầu tiên trên một cột cất cao có 
chứa đầy các vụn ống thủy tỉnh, thu PONG đoạn cất ở 77 — 801. 
Thành phẩm rất tinh khiết. 


Để dễ dàng tách SOCI;, cần phải chế biến ít ra là lkg PCIs. 


THORI ĐIOXYT 
Thorium Thorium: oxtde Thortumoxyd 
oxydatum Thoria Thortumdioxyd 
Thorerde 
ThOa TUPT 264,05 


Tính chất 

ThO; vô định hình là chất bột trắng, ThO; tỉnh thể là những 
tỉnh thể nâu thuộc hệ lập phương. T1. riêng 9,87. ThO; tính thể đã 
được nung nóng chỉ tan chậm trong H;ạSO¿ đặc. Khi nung ở nhiệt 
độ cao, ThO; vẫn không bị nóng chảy, thậm chí cả khi dùng các 
muối cacbonat hoặc kiểm để làm chất chảy (T chảy 3050”) cũng 
vậy. Than và kali đều không thể khử được nó đến kim loại. 

Điều chế 

Th(NO¿)¿ = ThOa¿ + 4NO¿ + Ô; 

Người ta nung Th(NO¿)¿ loại không chứa SO¿7 trong chén sứ 
ở 700 — 800° trong khoảng 2,5 giờ. Nghiền nhỏ và sàng sản 
phẩm. Hiệu suất 100%, 

Thử (đối với thành phẩm hạng t.k.p.t) 

1. Chết dễ bay hơi. Lượng hao hụt thì nung 1ø thành phẩm 
khoảng 5pš trong chén platin không được vượt quá 0,01g. 
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2. Xeri uà prazeodim (Ce** và Pr°"). Khi cho bay hơi hỗn hợp 
chứa 0,5g thành phẩm với 1m HNO;¿ (t1. riêng 1,3) rồi nung thì 
chất bã phải có màu vàng nhạt hoặc hơi hồng. 

8. Cacbonat (CO¿?), Khi cho axit clohydric (t.Ì. riêng 1,12) tác 
dụng lên thành phẩm, nếu chỉ có rất ít khí thoát ra thì được. 

A. Ásen (As). 2g thành phẩm nghiền với 10m? thuốc thử 
Betenđophơ phải không được có màu sẫm trong khoảng 1 giờ. 

5. Cho nóng chảy 0,Bg thành phẩm với 5g NaHSO, rồi hòa 
tan chất chảy trong 50! nước ướp đá. 

a) Sắt uà các kừm loại nặng. Khi thêm KCNS vào dung dịch 
vừa thụ được thì chỉ được xuất hiện màu hơi hồng hồng, còn khi 
thêm nước H;8 thì màu không được sẫm lại. ` 

b) Tươưn (TU. Cho vài giọt H;O; 3% vào 10m dung dịch không 
được xuất hiện màu vàng hoặc đỏ. 


THORI NITRAT 


Thortum nitricum Thorium nitrate Thortum nitrdt 
Th(NO;),.4HzO TLPT 552,15 
Tính chất 


Th(NO;),.4H;O là những tỉnh thể không màu, dễ chảy rữa 
ngoài không khí, Tan nhiều trong nước (57% ở 20) và trong 
rượu. Ở 500” muối hoàn toàn chuyển thành ThO;. 


Bảng 335 -— Tỷ trọng các dung dịch nước Th(NQ;), 


ThNO;,% | độ | ThứNOg,% 


1 
2 
4 
6 
8 


832 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTTT 266 ~ 51, thành phẩm hạng £.£.;£ phải chứa 
ít nhất 48,0 ThO:;, thành phẩm hạng tính khiết phải chứa ít 
nhất 46,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Th(NO;);.4H;O như sau (%): 


Tạp chất th pt — th 
sunfat (SO,) 0,001 0,005 
Clorua (Cl) 0,001 0,002 
Sắt Œe) 0/0005 0,005 
Nhôm, canxi, magiê và các kìm loại kiểm 0.05 0,1 
(AI, Ca, Mg) 

Axit photphoric (PạO,) 0004 0/01 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra thành phẩm như sau: 

1. Độ tan. Cân 25g thành phẩm với độ chính xác 0 „01g, vừa 
lắc vừa hòa tan lượng cân trong 25mm nước cất khoảng 10ph. 
Theo các điều kiện kỹ thuật, đối với thành phẩm hạng /.È.p/ 
dung dịch phải trong suốt, còn đối với thành phẩm hạng finh 
khiết dung dịch chỉ hơi vẩn đục. 

2. Xeri (Ce). Cân 2ø thành phẩm với độ chính xác 0,01g: hòa 
tan trong 10n! nước rồi cho kali cacbonat (.È.h.h) vào đến khi 
hòa tan hết kết tủa tạo thành lúc đầu. Thêm vài giọt dung dịch 
HạO› 3% vào dung dịch vừa thu được. Khi đó chất lỏng phải có 
màu vàng rõ rệt. 

Điều chế 

Dùng amoniac kết tủa dung dịch chứa 100g thori sunfat thị 
trường. Đun sôi chất lỏng vài ba phút trực tiếp trên ngọn lửa, 
lọc hút kết tủa, rồi rửa với nước cho đến khi nước lọc không còn 
ion SO,“. Hòa tan kết tủa trong HNO¿ đặc rồi cho bay hơi đến 
khô trên nổi cách thủy. 

Sản phẩm thu được ứng với công thức tetrahydrat Th(NO;),.4H;O. 
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'THORI SNFAT 


Thortirmt sulftricum Thorium sulfate — Thorium sulfat 
Th(SO,);.9HzO TLPT 586,33 

Tính chất - 

Th(SO,);.9H;O tạo thành những tỉnh thể lăng trụ đơn tà, 
không màu, tÌ. riêng 4,23. Tan một ít trong nước (1,38% ở 13”, 
1,85% ở 259). Đun nóng lên 400” thì mất nước, khi nung nóng đỏ 
thì chuyển thành muối bazơ. 

Điều chế 

Dấp nước vào ThOs¿ đã nghiền nhỏ và làm bay hơi vài lân 
trong cốc platin có chứa H;ạSO; đặc, nhưng không được nung 
nóng, nghiền nhỏ muối có lẫn một ít hydro sunfat vừa mới thu 
được, rồi vừa trộn bằng đũa khuấy vừa cho thêm một lượng nước 
đà ướp đá, có trọng lượng lớn hơn 100 lần vào. Nếu khi đó còn 
lại chất bã không tan, thì lại chế hóa nó với H;SOa. 

Lọc dung dịch làm bay hơi ở 30 - 35” (tốt nhất là trong chân 
không) đên khi kết tình, khi đó những tỉnh thế Th(SOa);.9H;O 
sẽ rơi xuống. 


THÔC TH NETLE 


K;Hgl¿.xKOH 

Tính chất 

Thuốc thử Netle là dung dịch kiêm của K;Hgl¿. Là chất lỏng 
vàng nhợt, tạo thành kết tủa nâu đỏ với NHạ'. Độ nhạy của 
phản ứng là 0,1zz NH; trong Lỉ nước. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT TU - 621 - 52, thành phẩm /.È.p. phải trong 
suốt, có màu vàng nhợt và phải thử độ nhạy đối với amoniac. 

Cho 190m! nước cất vào ống do có nút nhám, dung tích 100mni 
và thêm 2n/ thuốc thử. Cho vào ống đo khác như thế 100m 
nước, 0,005zng N điều chế (dung dịch chứa NÑ theo TCQG 4212 ~ 
48 (1) và thêm 23m! thuốc thứ). 
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Dung dịch trong ống đo thứ hai phải có màu đậm hơn dung 
dịch thuốc thử trong ống đo thứ nhất. 

Điều chế 

1. Lắc hỗn hợp 35kg KI và 13g HẸgC]; (độc!) với 800m nước 
đã đuổi hết NHạ” và đun nóng đến khi chất lỏng trong suốt 
hoàn toàn. Sau đó thêm từng giọt dung dịch HgCl; bão hòa cho 
đến khi bắt đầu tạo thành kết tủa bên, sau đó thêm dung dịch 
160g KOH (hay 120g NaOH) trong 1! nước và vài giọt HgGC]l; 
nữa. Để lắng chất lỏng, nếu có kết tủa thì lọc, rồi bảo quản 
trong lọ có nút nhám. 

2. Hòa tan 6g HgCl; trong chén sứ với 50m nước nóng (809) 
đã đuổi hết NH;, thêm dung dịch 7,4g KI trong 50m nước, để 
nguội và cho đứng yên. Sau khi đổ chất lỏng đi, người Ía rử gạn 
kết tủa Hgl; ba lần với nước lạnh (mỗi lần 20m) để loại hết 
ECI tạo thành. Thêm vào kết tủa đã rửa 5ø KI và ít nước để hòa - 
tan, thêm dung dịch đậm đặc chứa 20g NaOH và dung dịch thu 
được, và khi để nguội, pha loãng với nước thành 100m/. Để yên, 
dùng xi-phông hút lấy chất lỏng trong suốt vào lọ màu sẫm, có 
nút nhám và báo quản trong chỗ tối. 


THY NGÂN 


Hydrargyrum Mercury Queckstlber 
Hg TLNT 200,61 
. A. Thủy ngân thông thường 
Tính chất 
Là kim loại lỏng trắng, pha ánh xanh nhạt, có t.|. riêng 
13,B51 ở 20°. Theo những tài liệu khác dạ = 13,59539 + 0,00001. 
T chảy -38,89”, T sôi 356,66 + 0,02”. Khi hóa rắn trở thành dễ 
rèn như chì, và là những tỉnh thể (tám mặt, phát triển thành 
°? Điều chế bằng cách cất nước thường với lượng nhỏ Na;CO;. Bỏ đi ⁄4 phần 


nước cất đầu tiên và cuối cùng. Thêm vào nước cái vài giọt HaSO¿ loãng 
và cất lại lần thứ hai, 
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hình kim). Ở nhiệt độ phòng, không bị oxy hóa ngoài không khí, 
chị bị oxy hóa khi đun nóng lâu ở gần nhiệt độ sôi. Thủy ngân 
hoan toàn tình khiết đổ ra sẽ tạo thành những giọt tròn lấp 
tánh. lĩnh động: thủy ngân không tình khiết bị phú bởi Nó váng 
và dê lại những vạch trắng dài. 

Hơi thuy ngân rất độc. Cần phải bảo quản thủy ngân trong 
những lọ kín hay dưới lớp nước và phải làm trong tủ hút. 

Điều chế 

Trong các phương pháp điều chế thủy ngân ở phòng thí 
aghiệm, thì chỉ có thể nói đến việc chưng cất trong bình cổ cong 
chịu nhiệt hỗn hợp thần sa (HgS) với bột sắt. Trong thực tế 
phòng thí nghiệm, thì thường hay gặp trường hợp phải tỉnh chế 
thủy ngân có lẫn các tạp chất. 

Tỉnh chế 


1. Có thể tỉnh chế tốt thủy ngân bằng 
cách lọc qua lớp da hươu. Dụng cụ gồm một 
ống sắt hẹp, hình trụ, đầu cuối ống phình 
ra có đặt một vài miếng da hươu tròn. 
Chúng được nén chặt nhờ nắp vặn có lỗ ở 
giữa (h.68). 

Khi rót thủy ngân vào trong ống, do sức 
nặng, nó làm căng lớp da hươu và chảy 
thành từng giọt nhỏ. 


9. Có thể dùng phương pháp tỉnh chế sau Hình 68. Dụng cụ 
đây vừa nhanh vừa đơn giản và thuận lợi lọc thủy ngân qua 
để chế luyện lượng thủy ngân đáng kể. da hươu. 
Người ta đặt hai cái phễu để nối đuôi nhau trên cái giá, kích 
thước của chúng phụ thuộc vào lượng thủy ngân cần tỉnh chế 
(h.69). Đặt giấy lọc vào hai phễu, trong đó cái lọc trên chảy bình 
thường, còn cái lọc đưới chảy thành từng tia rất nhỏ. Mục đích 
cái lọc trên là để giữ lại những tạp chất cơ học lớn có thể làm 
bịt lỗ dưới. Dưới phễu dưới người ta đặt một ống thủy tỉnh cao 
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(gần một mét), rộng, có ống mao dẫn uốn cong ở phía cuối và 
ống được nạp đẩy HNO; 0,5%. 

Đổ thủy ngân cẩn tính chế vào phễu trên. 
Thủy ngân đi qua hai cái lọc và thoát ra ở phu 
dưới thành những giọt nhỏ ly tỉ. Những giọt này 
khí đi xuyên qua cột HNO; cao sẽ được làm sạch 
khỏi các tạp chất. Thủy ngân tình khiết tập 
trung ở phía dưới. Sau khi quá trình chế hóa kết 
thúc, người ta chuyển thủy ngân vào chén sứ và 
rửa gạn với nước để loại hết HNO;. Những giọt 
nước còn lại trên bể mặt thủy ngân thì làm khô 
bằng giấy lọc tốt. Sau đỏ lọc thủy ngân lần nữa 
qua cái lọc khô có lỗ chăm kim. 

3. Phương pháp tỉnh chế thủy ngân tốt nhất Hình 69. Dụng 
và thích hợp với các cặn bã bẩn nhất là phương €9 tịnh chế 
pháp điện phân với điện cực thủy ngân. thủy ngân. 

Cho 3 - 4&g thủy ngân cần tỉnh chế vào chậu kết tỉnh thành 
dày, có đường kính 30 - 2Bem (h.70). Nối thủy ngân cần tinh F 
chế với cực đương của acqui hay nguồn điện một chiều khác bằng 
ống thủy tỉnh 1 với đây platin đã hàn liển. Chất điện phân là 
HNO; 5% £.k hay k.thuật. Âm cực là thủy ngân chứa trong cốc 
thủy tỉnh nhỏ 2, nhờ dây platin hàn tiếp với ống 3 mà thủy 
ngân được nối với cực âm của nguồn điện. Sau khi mở máy 
khuấy 4 đóng mạch dòng điện rồi tiến hành điện phân với điện 
thế õ - 6V và cường độ dòng điện 5 - 8A. Khi đó các tạp chất 
kìm loại chuyển ‡}ừ thủy ngân vào dung dịch và một phần tách 
ra trên âm cực. 

Sau õ — 10p điện phân tạp chất từ thủy ngân chuyển vào 

dung dịch làm cho chất điện phân có màu sẩm, gần như đen. 
Khi đó, vừa tiếp tục điện phân rồi đổ HNO; 5% mới vào và lại 
tiếp tục điện phân. Phải thay chất điện phân từ ba đến tám lần 
(tuy thuộc vào mức độ bẩn của thủy ngân) cho đến khi nó không 
còn màu và trong suốt. Khi đó đổ HNO; đi, cẩn thận rửa thủy 
ngân với nước và làm khô bằng giấy lọc. 
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4. Vấn đề tỉnh chế triệt để 
thủy ngân chỉ có thể đạt được 
bằng cách cất trong chân 
không. Dụng cụ dùng cho mục 
đích đó được trình bày trên 
h.7I. Đổ đẩy thủy ngân đem 
cất vào bình 1 và sau này sẽ 
thêm dần vào khi cất. Mở máy 
bơm để tạo nên chân không Hình 70. Sơ đô bình điện 
trong dụng cụ, nhờ đó thủy ngân phân để tỉnh chế thủy ngân. 
trong bình 1 sẽ dâng lên cao khoảng 760mm ?1z đến chỗ phình 
hình trụ. Chỗ này bên ngoài có quấn cuộn dây bếp điện 3 và 
được phủ bằng amiăng cách nhiệt. Đóng bộ phận đốt nóng bằng 
điện (đến 250”). Khi đó thủy ngân ở chỗ phình ra sôi lên. Hơi 
thủy ngân sẽ ngưng tụ trong ống sinh hàn 4 và chẩy xuống ống 
B rôi vào bình thu 6. 

Khi trong bình thu 6 có được lượng thủy ngân cần thiết thì 
dùng máy bơm và từ từ (để không bị giật mạnh) cho không khí 
vào bình thu 6, khi đó thủy ngân trong ống 5 dâng lên khoảng 
760mm Hg. Sau đó, tiếp tục cất mà không cần mở bơm nữa. 
Thủy ngân tích tụ trong bình thu 6 dẫn dẫn -SÂ) vào cốc 7. 

Máy có thể làm việc trong thời h 
gian dài mà hầu như không cần phải 
trông, chỉ cần thường xuyên rót thêm 
thủy ngân vào bình 1. 

Nếu thủy ngân quá bẩn thì nên 
tính chế sơ bộ (tốt hơn cả là bằng 
điện phán). Nếu không, thủy ngân 
đã cất có thể chứa tạp chất của các 
kim loại dễ bay hơi (Zn, Cả). 

Thử 

l. Khi đun nóng 200g thành  Hhh?LS24ồ4wagcwcfttheyngan: 


: Chó 
phẩm trong chén sứ, trọng lượng bã ca ng am Phong 
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còn lại phải rất ít, không đáng kể (rong tủ hút! Hơi thủy ngân 
rất độc!). 

2. Đun sôi trong ống nghiệm 5g thủy ngân với 5z! nước và 
4,Bg Na;S;O;.6H;O trong vòng lph. Khi đó thủy ngân phải 
không mất vẻ lấp lánh của mình và nhiều nhất là chỉ có thể có 
màu vàng nhạt. 

3. 5ø thành phẩm hòa tan trong 20m! HNO; (t.Ì. riêng 1,4) 
phải cho dung dịch trong suốt. 

4. Khi lắc thủy ngân trong không khí đã làm sạch bụi, thì bể 
mặt của nó vẫn phải: lấp lánh như cũ. 

5. Có thể tiến hành xác định lượng tạp chất trong thủy ngân 
như sau: . 

Cho 100 —- 200g thủy ngân vào lọ dung tích 250mi, thêm 
100w nước và 25mi axit sunfuric 10%, sau đó, vừa lắc mạnh vừa 
chuẩn độ bằng dung dịch kali permanganat 0,1 —- 0,02N cho đến 
khi thủy ngân đột ngột biến thành nhũ tương RKMnO¿ tiêu thụ 
càng ít thì thủy ngân càng tính khiết. 

Phương pháp dựa trên chỗ: sức căng bề mặt lớn của thủy 
ngân tinh khiết sẽ giảm mạnh khi có mặt tạp chất. 

B. Thủy ngân thể heo 

Điều chế 

Hòa tan 30m hỗn hợp protein Paan trong 24m! CH;COOH 
loại kết tỉnh được và đun nóng vài phút trên nổi cách thủy. Nếu 
hỗn hợp protein vừa mới điều chế, thì tiếp tục đun nóng đến khi 
mất mùi HạS. Sau đó, vừa thường xuyên lắc cẩn thận vừa rót 
thêm từng giọt dung dịch 0,375g HgCl;. Keo thu được sẽ đông tụ 
nhờ Na;CO;: rửa kết tủa ít nhất bốn lần với nước, hòa tan trong 
dung dịch NaOH rất loãng và cô đến khô trên nổi cách thủy. 
Còn lại chất bột đen lấp lánh, dung dịch của nó có thể bảo quần 
không thời hạn tr g lọ kín. 

Ở 179, t.1. riêng của dung dịch 1% là 1,0100. Những tiểu phân 
keo tích điện âm. 


lJ300AÀ -. ký 


C. Chế biến các cặn bã thủy ngân 

Muốn chế biến một cách đơn giản các cặn bã thủy ngân trong 
phòng thí nghiệm thành muối thủy ngân, có thể dùng phương 
pháp như sau: 

Cho bay hơi cặn bã thủy ngân và đun nóng với HNO; cho tan 
hoàn toàn. Dung dịch cho bay hơi đến khò, hòa tan với nước và 
lọc, sau đó thêm cường thủy và lại cho bay hơi đến khô. 

Hòa tan bã trong nước nóng, rồi lọc và sau khi axit hóa bằng 
axit clohydric thì bão hòa bằng dihydrosunfua. Các cặn bã sunfua 
thu được đem chế luyên với amoni polvsunfuia (NH¿);S, khi đun 
nóng và lại lọc. Rửa các sunfua kim loại nhóm IV còn lại và đun 
nóng với axit clohydric loãng cho đến khi H;ŠS ngừng thoát ra. 

Gạn hỗn hợp, rửa kết tủa HgS cho đến hết phản ứng axit và 
hòa tan trong cường thủy. Cô dung dịch đến khô, hòa tan với 
nước, lọc và thêm vào nước lọc dung dịch KOH. Rửa kỹ kết tủa 
vàng tách ra với nước và chế luyện thành muối thủy ngân theo 
cách thông thường. 


THỦY NGÂN (ID AXETAT 


Hydrargyrum acetcum  Mercuric qcetadte.  Mercuri ocetat 
oxydatum 
Hg(CH;COO), TLPT 318/70 

Tính chất 

Hg(CH;:COO); là những tỉnh thể màu trắng, t.]. riêng 3,286, 
tan trong nước (25% ở 10) và trong rượu. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT 306 - 51, thành phẩm tinh khiết phải chứa ít 
nhất là 97% Hg(CH;COO); và không được quá 0,0002% Fe. Bã 
con lại sau khí nung không được nhiều hơn 0,02%. 

Điều chế 

Đun nóng và thêm dân dần 110g HgO màu vàng vào 300mn/ 
CHạCOOH 304 (0# p hoặc tÈ) Khi đó một ít tính thế 
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Hg;(CH;COO); màu trắng, tạo thành do Hg”" bị khử, sẽ nổi lên 
trên. Lọc dung dịch, cô cho đến khi tạo thành váng (tránh ánh 
sáng) rồi để nguội. Lọc lấy các tinh thể và bảo quản chúng trong 
lọ thủy tình màu sẫm. Cho bay hơi nước cái đến t.Ì. riêng 1,45 
rồi kết tỉnh. Thu được 100g (61 —- 62%). 


THỦY NGÂN (J)) BROMUA 


Hydrargyrum Mercurous Mercuro bromid 
bromatum bromirde Quecbsilber berbromur 
HgBr TUPT 280,58 


Tính chất 

HgBr là những tỉnh thể trắng, nhỏ, thuộc hệ tứ phương, t.Ì. 
riêng 7,3, nhạy với ánh sáng (nhưng kém hơn Hgì). Thăng hoa ở 
345). Hầu nhưự không tan trong nước (3,9.10°% ở 952 T7' = 
1,8.103), 

Điều chế 

Thành phẩm nhạy uới únh sáng nên tất cả mọi động tác để 
điêu chế nó đều phải tiến hành trong chỗ tối. 

Thêm dung dịch 75g KBr trong 150m nước vào dung dịch 
125g HgNO;.H;O (È.p.£) trong hỗn hợp của 1100mm nước và 
15m HNO¿ (.È.h.h., t.1. riêng 1,4). Sang ngày sau, rửa gạn kết 
tủa trắng, nặng vừa tách ra, lọc hút và sấy khô ở 800. 

Thu được 105 — 110g (80%). 

Thứ 

Phải thứ thành phẩm như sau: 

1, Độ fan. 0,5g thành phẩm sau khi thêm vài giọt brom phải 
hoàn toàn hòa tan trong 5z rượu. 

3. Phản ứng của HgBr;, Lắc 1g thành phẩm với 10ml nước 
cất và lọc. Thêm HNO; và AgNO¿ vào một nửa phần nước lọc: 
không được đục (AgBr). Thêm nước dihydrosunfua vào nửa thứ 
hai: màu không được sẫm lại. 
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8. Phản ứng của môi trường nước. LẮc 1g thành phẩm với 
10m! nước và lọc. Nước lọc phải có phản ứng trung hòa với 
phenolphtalein và quỳ. : 

4. Ha không bay hơi Khi nung 0,5g thành phẩm (frong tủ 
hút!) trọng lượng bã còn lại phải rất ít, không đáng kể. 


THỦY NGÂN (II) BROMUA 


Hydrargyrum Mercuric bromide Mercuric bromide 

bibromatum Quecksilber bromid 
HgBr;a TLPT 360,44 

Tính chất 


HgBr; dưới dạng thăng hoa là những tỉnh thể hình kim, 
trắng, đẹp, thuộc hệ hình thoi, t.l. riêng 5,73; trong dung dịch 
nước kết tỉnh thành những tỉnh thể hình lá. Ít tan trong nước 
lạnh, tan nhiều hơn trong rượu (23,1% ở 25°) và ete. T' chẩy 
khoảng 236°, T sôi 325”. 

Thành phẩm bị lẫn dấu vết HgBr hay các chất hữu cơ sẽ bị 
sâm lại ngoài ánh sáng, do đó cần bảo quản nó trong lọ màu 
sắm đậy kín. 

Bảng 346 — Độ (an HgBr; trong nước ` 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 5508 ~ 50, thành phẩm /£.É.p. phải chứa ít nhất 
99,5% HgBr¿;, còn thành phẩm ¿.È.%.h ít nhất 99%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HgBr; là (%): 
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Tạp chốt t.k.p.t t.b. 


Chất không tan trong dung dịch KBr 0,02 0,04 
Bã sau khi nung 0,02 0,04 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Asen (As) 0/0001 — 0,0002 
Điều chế 

1, HgÔ + 2HNO; = Hg(NOQ¿); + HạO 


Hg(NOQ;);¿ + 2NaBr = HgBr; + 2NaNO; 

Thêm từ từ 120g HgO màu vàng vào dung dịch 50 HNO; 
(t.l. riêng 1,4) trong 400m nước. Để yên, lọc và kiểm tra xem 
dung dịch có Hg* hay không (nếu mẫu dung dịch thứ khi thêm 
axit clohydric bị đục thì thêm vài giọt brom). Thêm vào dung 
dịch thu được một dung dịch 195 — 130g NaBr.2H¿O trong 180 — 
200m/ nước cho đến khi HgBr; kết tủa hoàn toàn (mẫu dung 
dịch thử không tạo thành kết tủa với NaBr hay Hg(NO;);). Để 
lắng hỗn hợp, lọc hút kết tủa, rửa từ hai đến ba lần với nước 
(mỗi lần 200m) để loại hết NO; (thử với diphenylamin) và sấy 
khô trên giấy da cừu ở 60 — 70°. Thu được 140g (70%). 

2. Thêm ð0zz! nước và 100g thủy ngân kim loại và đổ từ từ 
từng giọt brom (rong t¿ hút!) cho đến khi giọt thủy ngân cuối 
cùng biến mất. Lọc hút tinh thể vừa tách ra trong tủ hút, ở 
trong phòng tối, hòa tan trong ð00zni rượu đun sôi (để chúy!), lọc 
và để nguội. Lọc hút tỉnh thể và sấy khô trong tối ở 80 — 900, 

Thu được 155 -— 157g (85 ~ 87%), 


THỦY NGÂN (!) CLORUA 


(Calomen) 
Hydrargyrum Mercurous chloride Mercuro chiorid 
chioratum Calomel Quecbsilber chlorur 
KaÌomel 
Hg;C1; TLPT 472,13 
HgCI TLPT 236,07 
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Tính chất 


Hg;Cla là những tỉnh thể thuộc hệ tứ phương, có t.]. riêng 
7,15. Thực tế không tan trong nước (T7' = 2.10” & 259), trong rượu, 
trong ete và trong các axit loãng. Tan trong HNO; và H;SO, nóng, 
đặc, tạo thành các muối của Hg”'. Ngoài ra, khi đun sôi tan trong 
axit clohydric, trong dung dịch NHẠCI và các dung dịch kiểm giải 
phóng ra thủy ngân và tạo thành HgCl;. Tan trong benzen và 
trong pyridin. Khi đun nóng từ từ, nó thăng hoa ở 383,2” mà không 
phân hủy được”. T chảy 543°. Bị sẫm lại dưới tác dụng lâu của 
ánh sáng, vì có thủy ngân kim loại thoát ra. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TƠQG 3203 ~ 46, thành phẩm £.È.p.£ phải chứa ít nhất 
99,5% Hg¿C];, thành phẩm ¿.š phải chứa ít nhất 99%, 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Hg;C]; là (%): 


Tạp chất t.À.p.t t.b 

Bã sau khi nung 0,02 0,06 

Sắt (Fe) 0,0005 0,0005 

Muối thủy ngân hóa trị hai(Hg”)  0,0005 0,001 
A. Thủy ngân (D clorua tính thể 

Điều chế 


Để điều chế thành phẩm hạng £.È.p.£ thì vừa khuấy vừa rót 
dung dịch 50g HgNO¿.H;O trong 445mm! nước đã có thêm 8mi 
HNOa, vào dung dịch 15g NaCl (.k.p.?) trong 7ð —- 80m! nước. Để 
tránh tạo thành muối bazơ cần phải tuân theo thứ tự trên, tức là 
rót HgNO; vào NaCL, chứ không được ngược lại. 

Để tỉnh thể Hg;Cl; lắng xuống ở trong chỗ tối, rồi gạn; trộn 
lẫn kết tủa với nước lạnh, để lắng rồi lại gạn. Cứ làm như thế 
'? Tỷ trọng hơi của thuỷ ngân (I} clorua ở 375 — 4259 ứng với công thức HgCI. 

TLPT xác định được trong các dung dịch ứng với công thức Hg;Ct;. 
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cho đến khi nào nước rửa chỉ còn hơi vấn đục khi cho tác dụng 
với AgNOs. Lọc kết tủa đã rửa đó, rồi đem sấy khô. 
B. Thủy ngân (D) cÌorua ở dạng heo 

Để điều chế Hg;Cl; rắn ở dạng keo, thì có thế cho dung dịch KƠI 
tác dụng với các muối tan của thủy ngân hóa trị một khi có mặt chẳng 
hạn lòng trắng trứng. Sau khi làm bay hơi dung dịch đó, trong chân 
không, thì còn lại Hg;Cl; rắn ở dạng keo (lẫn với lòng trắng trứng). 

Hg;Cl; ở đạng keo là một chất bột màu hơi xám, tan trong 
nước (1 : 50) tạo thành một dung dịch đạng sữa. Nó không tan 
trong rượu và ete, trong benzen và trong clorofom. Khi thêm 
HCI vào dung địch nước của Hg;Cl; thì có kết tủa rơi xuống, kết 
tủa này lại tan đi khi thêm kiểm vào. 


THY NGÂN (II) CLORúA 


Hydrargyrum — Mercuric chỉoride Mercurt chlortd 
bichioratum Bichlioride oƒ mercury Quecbstlber chlortd 
COrTOSiUum CorrosiUe sublimofe Sublimaft 

HgC]; TLPT 271,52 


Tính chất 

HgCl]; là những tính thể hình kim không màu Qăng trụ hình 
thoi), t.l. riêng 5,42. T chảy 2750, T sôi 3012. Dễ tan trong nước 
nóng, trong rượu (25%) và trong ete (7 — 8%), tan rất ít trong 
nước lạnh. Ít phân ly trong dung dịch nước, do đó tích số tan của 
nó có trị số rất nhỏ (T7' = 2,6.10”'” ở 25°C). Rất độc! Liều lượng 
0,2 — 0,4g có thể làm chết người. 

Dã bay hơi theo hơi nước. Các dung dịch nước bị phân hủy 
dân khi có không khí và ánh sáng, tạo thành Hg;C];, HƠI và Ö¿. 

s 347 - Độ tan HgCÌ; trong nước 
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Bảng 348 — Tỷ trọng các dung dịch nước HgCI; 


0,81435 


0,8228 
0,8514 
0,8463 
0,8789 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo TCQG 4519 - 48, thành phẩm hạng ¿.È.p.t phải chứa ít 
nhất 99,5% HgCl;, thành phẩm hạng finh khiết phải chứa ít 
nhất 99,0%. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HgGI]; là (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.b. 
Chất không tan trong nước nóng 0,02 0,05 
Bã không bay hơi 0,02 0,04 
Chất không bị HạS kết tủa 0,02 0,04 
Sắt (Fe) 0,0005 0,001 
Asen(As)  _. 0.0005 0,001 


Điều chế ° 

Người ta điều chế thành phẩm hạng /‡.p.£ theo tất cả các 
phương pháp trình bày dưới đây: : 

1. Nghiền 20g HgO (.È.p.£) với nước thành bột nhão lỏng, rồi 
thêm từ từ bột này vào 7B axit clohydric 10% (†.k.p.f). Sau khi 
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HgO tan hết, đem lọc chất lỏng, cô đến khi xuất hiện váng tỉnh 
thể, rồi để kết tính. 

2. Rót 45ml axit clohydric (.k.p.(, t.Ì. riêng 1,19) vào 100g 
thủy ngân, đun nhẹ rồi thêm 7z HNO; (t.]. riêng 1,2). Khi 
phản ứng kết thúc, đun thêm một giờ nữa, sau đó rót dung dịch 
ra, lại thêm 45m axit clohydric và ?mi HNO: vào lượng thủy 
ngân còn lại. Làm như thế ba lần. 

Góp tất cả các phần dung dịch lại, cô cho đến khô, thêm 10 
axit xlohydric rồi lại cô đến khô trên bình cách thủy. Chất đã 
khô đem hòa tan vào 10m axit clohydric và 200znÍ nước nóng, 
thêm 2 — 3g HgO, đun sôi, lọc HgO và Fe(OH); dư, cô dung dịch 
cho đến khi còn lại thể tích 100m rồi để nguội. Lọc những tính 
thể vừa tách ra, rửa với 10m nước, ướp đá và sấy ở 20 - 30Ẻ. 

Thu được gần 120g (94%). 

3. Để điều chế một lượng lớn HgClạ, người ta áp dụng phương 
pháp sau: phương pháp này chỉ khó ở chỗ là cần phải có một 
bình bằng thạch anh có bốn lỗ. Ở một lỗ lắp phẫu nhỏ giọt có 
chứa thủy ngân tỉnh khiết, ở lỗ thứ hai cắm một ống để dẫn khi 
clo khô, lỗ thứ ba cắm nhiệt kế chỉ nhiệt độ cao (đến 500'). 
Bằng một ống thủy tính rộng, nối lỗ thứ tư với một bình hình 
nón lớn để ngưng tụ HgCl; thăng hoa sang. Tất cả các chỗ nối 
phải mài nhám hoặc dùng nút amiăng. Đặt dụng cụ vào trong tủ 
hút và sau khi đã đun nóng bình thạch anh trên bếp cách cát 
đến 450 — 5009, người ta cho một dòng khí clo đi vào; chờ một 
lát rồi cho thủy ngân từ phễu nhỏ giọt xuống từng giọt một. Khi 
gặp clo ở nhiệt độ cao, thủy ngân tạo thành HgCl;, sản phẩm sẽ 
thăng hoa và tụ lại ở thành bình hứng. Khi có dư clo và dùng 
thủy ngân tỉnh khiết, thì sẽ thu được thành phẩm có chất lượng 
rất cao. 

Với bình thạch anh dung tích 500zư và bình hứng dung tích 4 
— 7 mỗi ngày có thể thu được vài È¿iôgơm HgCl;. 
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THỦY NGÂN (Ð IODúA 


Hydrargyrum Mercurous todtde Mercuro jodid 
Jodatium Green todide oƑ Quecksilber Jodur 
HgiI TLPT 327,52 


A. Thủy ngân (Ù todua thông thường 
Tính chất 


Hgi[ là chất bột vàng, có t.l. riêng 7,70, không tan trong rượu 
và ete, hầu như không tan trong nước (77 = 4.10”) ớ 25”). Dưới 
tác dụng của ánh sáng, bị phân hủy thành Hgl; và Hg. Khi đun 
nóng gần 70”, có màu đỏ, nếu tiếp tục đun nóng, có màu tím 
sãm. Nóng chảy ở 290 thành chất lỏng đen, từ chất lỏng này sẽ 
thu được các tỉnh thể Hgl vàng trong suốt khi làm nguội từ từ. 
HạgI bị đun nóng vừa phải khi để nguội lại có màu vàng ban đầu. 
Bắt đầu thăng hoa ngay ở 1202. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT 322 ~- 51, thành phẩm /.È phải chứa ít nhất 95,0% 
HgI và không quá 0,001% Fe, bã sau khi nung không quá 0,2%. 

Điều chế | 

Thành phẩm nhạy với ánh sáng, nên tất cả các động tác để 
điều chế nó đầu phải tiến hành trong chỗ tối. 

Muốn điều chế thành phẩm #.È, người ta hòa tan 80g HNO¿.H;O 
(t.k.p.£) trong hồn hợp 7B0mi nước và 8n HNO; (.È.p./, t.Ì. riêng 
1,4) ở nhiệt độ không quá 50 - 55”. Lọc dung dịch và vừa khuấy 
vừa thêm vào nó dung dịch 48g KI trong 3,4! nước. Rửa gạn kết 
tủa Hgl với nước lạnh để loại hết NO;, sau đó, lọc hút và rửa ba 
lần với rượu (mỗi lần 10 - 30m). Sấy khô thành phẩm trong 
chân không ở chỗ tối tại nhiệt độ phòng, 

Thu được 80 — 82g (85 ~ 87%). 
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B. Thủy ngân (D todua thể keo 
Tính chất 


Là chất bột vàng lục nhạt, tan trong nước tạo thành chất 
lỏng lục vàng có phản ứng trung hòa. 

Điều chế 
Tiến hành như điều chế Hgl thể keo, nhưng dùng KEI thay cho 
KCI. : 


THỦY NGÂN (II) IODUA 


NHydrargyrum Mercuric todide Mercurti /odrd 
bodatum Red todide oƒ Quecksilber jodid 
mercury 
HgI; TUPT 454,43 
Tính chất 


Dạng thù hình đỏ của Hgl; là chất bột tỉnh thể nhỏ ly tí 
(thuộc hệ tứ phương) có t.Ì. riêng 6,28, hâu như không tan trong 
nước (0,004% ở 25°, 77 = 3,2.10”3). Tan trong alcol etylic (2% ở 
20”), trong alcol metylic (4% ở 20) ete, clorofom, gÌyxerin, 
axeton, cacbon disunfua, v.v... T chảy 253°,T sôi 3499, 

Dạng thù hình vàng có t.Ì. riêng 6,27 và gồm những tính thể 
thuộc hệ tà phương, không bền ở nhiệt độ phòng. Sau vài giờ 
chuyển thành dạng đỏ bên (nhanh hơn nếu ở trạng thái tán nhỏ). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 3206 — 46, thành phẩm ¿.È.p.£ phải chứa ít nhất 
99,5% Hgl¿, còn thành phẩm ¿.k.h.J ít nhất 99%. 

Bã sau khi nung phải không quá 0,05% đối với hạng f.È.p.£ 
còn đối với hạng ¿.È.h.h không quá 0,2%. 

Muối Hg tan trong nước phải không quá 0,05% đối với hạng 
t.k.p.t và 0,1% đối với hạng í.b. 

Khi hòa tan lg thành phẩm trong 20m KI 10%, dung dịch 
phải trong suốt và không chứa cặn không tan. 
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Điều chế. 


1. Muốn điều chế dạng thù hình đỏ hạng ứ.È.p.?, người ta hòa 
tan 60g HạC]; (/.È.p.Ð), (độc?) trong 1,25! nước đang đun nóng; 
lọc và vừa khuấy vừa thêm dung dịch, 7Bg KI (/k.p.£) trong 
250znỶ nước và dung dịch trên đã được làm lạnh. 

Sang ngày sau, rửa gạn kết tủa HgÌ; với nước, sau đó rửa trên 
phễu lọc hút để loại hết Cl (mẫu dung dịch thử chỉ có thể hơi 
đục khi thêm AgNO;). Sấy khô thành phẩm ở 70 — 800. 

Thu được 93g Hgl; (gần 100%). 

2. Muốn điều chế dạng thù hình màu vàng, người ta hòa tan 
Hgla đỏ trong rượu và đổ dung dịch không màu thu được vào 


nước lạnh. Nhũ tương màu vàng tươi vừa tạo thành lúc ban đầu 
dân dân tách ra những tinh thể vàng hình phiến. 


THỦY NGÂN (J) NITRAT 


Hydrargyrum nitricum Mercurous — Mercuro nitrdt 
oxydulatum nitrdte Quecbsilber nitrdaf 
(oxyduj) 
HgNO;. H;O”) TLPT 280,63 
Tính chất 


HgNO;. H:O là những tinh thể đơn tà, không màu, có t.|. 
riêng 4,79 và mùi axit nitric nhẹ, lên hoa ngoài không khí khô. 
T chảy 70°, ở nhiệt độ cao hơn bị phân hủy thành HgO và NO¿. 

Khi bị nước tác dụng, nó phân hủy cho kết tủa muối bazơ màu 
vàng. HNO; đễ tan trong nước được axit hóa bằng HNO¿. 

Khi dung dịch tiếp xúc lâu với không khí HgNO; bị oxy hóa 


đến Hg(NO¿);, vì vậy nên bảo quản dung dịch trong các lọ có 
chứa một ít thủy ngân. 


Ø Hay Hg;(NO¿);.2HạO, TLPT 561,26 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCQG 4521 ~ 48 thành phẩm í.È.h.h phải chứa ít nhất 99% 
HgNO¿. H;O, còn thành phẩm ứ.k.p.£ ít nhất 98% và ¿.È.h.h là 97%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm . 
HgNO¿. HạO là (%): 


Tạp chất tk.h.h — thp.t t.b. 
Chất không bay hơi 0,005 0,02 0,05 
Sắt (Fe) 0/0002 0,0005 0,001 
Muối thủy ngân oxyt (Hg”) 0,2 0,5 1,0 
Chất không tan trong HNO; 0,03 0,05 0,1 
Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng ứ.È.p.£, người ta làm như sau: 

3Hg + 4HNO; = 3HgNO; +NO + 2H;O 

Đổ vào chậu kết tỉnh rộng, đặt trong tủ hút, 150g thủy ngân 
kim loại và 150m axit nitric (.Ẽ.p.?, t.l. riêng 1,185) và để yên 
hỗn hợp trong vòng vài ngày ở nhiệt độ không quá 10 — 15°, 
thỉnh thoảng khuấy để phá lớp tính thể trên bề mặt thủy ngân. 

Sau đó, chuyển hỗn hợp vào chén sứ và đưn nóng trên nỗi 
cách thủy cho các tỉnh thể hòa tan hoàn toàn. Tách dung địch 
khỏi thủy ngân, lọc, làm lạnh chậm nước lọc đến 0°. 

Lọc hút tỉnh thể vừa tách ra và rửa sơ với axit nitric 2%. Cô 
nước cái với nước rửa và thủy ngân còn lại trên nổi cách thủy 
đến còn 1/3 thể tích, lọc và kết tỉnh như trên. 

Sấy khô cả hai phần tỉnh thể trên giấy da cừu trong vòng ba giờ 
và khi hãy còn ướt sơ sơ thì cho vào lọ màu sẫm có nút nhám. 

Thu được 150g. 


THY NGÂN (Iï) NITRAT 


Hydrargyrum nitricum Mercuric MercurtL nitrat 
oxydatum n†trate Queckstiber nitra† 
(Oxyởd) 
Hg(NO¿);. ⁄2 HạO TLPT 333,63 
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Hg(NO¿); là những tình thể không màu, có t.Ì. riêng 4,3 
(muối khan), rất dễ tan trong nước, và khi đó bị thủy phân. T. 
chảy của muối khan 792. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Hg(NO;¿);. 1⁄2 HạO (theo TCQG 4520 — 48) là (%): 


Tựp chất t.k.h.h tbp.t tk. 
Chất không bay hơi 0,005 0,02 0,05 
Sắt (Fe) 0,0002 0,0005 0,001 
Clorua (CÙ 0,001 0,003 0,005 
Sunfat (SO4) 0,005 0,02 0,05 
Muối bazơ (qui ra HgO) 1,0 3,0 5,0 


Ngoài ra, 2g thành phẩm phải hoàn toàn hòa tan trong 4mi 
axit cÌohydric (t.Ì. riêng 1,12) và cho dung dịch trong suốt (chứng 
tó không có muối thủy ngân (I)). 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿.È.p.† người ta làm như sau: 

Hg + 4HNO¿ = Hg(NQa); + 2NO¿; + 2 H;O 

Cho từng lượng một 100g thủy ngân kim loại thị trường chứa 
tối đa 0,025% bã không bay hơi, vào hỗn hợp đun nóng đến 50 — 
602 (tt hút) chứa 100mi HNO¿ Œ.È, tÌ. riêng 1,4) và 60m nước. 
Khuấy trộn hỗn hợp, rồi vừa tiếp tục đun nóng vừa thêm mỗi 
lần 10m axit nitric (1:1) trong thời gian 20 — 30p, cho đến khi 
oxy hóa hoàn toàn Hg” (mẫu dung dịch thử phải không bị đục 
khi thêm axit clohydric). 

Cô trên nổi cách thủy ở 70 —- 80” cho đến tạo thành váng nhỏ, 
thêm Zmử axit nitric. Khi đó tỉnh thể tách ra phải hòa tan (nếu 
không thì phải đun nóng chất lông) và để yên cho dung dịch kết 
tỉnh trong một đêm ở nhiệt độ từ -5° đến -10°. 

Việc tuân theo các điều kiện bay hơi và kết tính đã trình bày 
rất quan trọng, vì chỉ trong trường hợp đó mới thu được các tỉnh 
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thể tốt, dễ tách khỏi dung dịch. Lọc hút muối, rửa với 20nÏ axit 
nitrie (1:1) và cho vào lọ có nút nhám. Nước cái, khi cho bay hơi 
và kết tỉnh, còn cho thêm lượng thành phẩm đáng kể. 

Thu được 150 — 155g (90 — 93%). 


THỦY NGÂN (I) OXYT 


Hydrargyrum ÄMercurous Mercurooxyd 

oxyduiatum oxtde Queckstiberoxydul 
Hg;O TLPT 417,22 

Tính cbất 


Hg;O là chất bột đen nâu, có t.l. riêng 9,8, không tan trong 
nước. Thành phẩm không bền và khi để lâu, phân hủy thành 
HgO và thủy ngân kim loại (phân húủy điễm ra nhanh hơn ở 
ngoài ánh sáng hay khi đưn nóng). Bị phân hủy một phần ngay 
lúc điều chế. 

Điều chế 


Tán nhỏ 10g HgNO;.HạO (.È.p.£) trong cối sứ và trộn với 1,8g 
HNQ; (.È.p.£) 25%. Đồ hỗn hợp (tránh đun nóng) vào lượng nước 
cất thế nào cho thể tích chung là 100m. Đổ dung dịch thu được 
vào dung dịch 4g KOH (/.È.p.£) trong 50m rượu. _ 

Phơi khô khối nâu nhạt vừa tạo thành sau khi rửa cẩn thận 
với nước và rượu trong tối ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 7,2g (96%). 


THẲY NGÂN (II) OXYT 


Hydrargyrum Mercuric MercurtL oxyd 

oxydatum oxrde Quecbsiiber oxyd 
HgO TLUPT 216,61 

Tính chất 


HgO là chất bột màu đỏ tươi hay vàng, có t.]. riêng 11,27, bị 
ánh sáng tác dụng làm sẵẫm lại. Độc. Khi đun nóng từ từ thì hóa 
đen, để nguội lại có màu ban đầu. Trên 400, phân hủy thành 
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Hg và O¿. Hầu như không tan trong nước (dạng thù hìna đỏ 
1:20500, vàng 1:19500) và rượu. Tan trong HNO¿ và HƠI. Cần 
bảo quản thành phẩm trong lọ đậy kín. Dạng thù hình đỏ xer.. 
dưới kính hiển vi thấy có cấu tạo tỉnh thể (thuộc hệ hình thoi). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 5230 — 50, đối với thủy ngân (ID oxyt màu vài 
hàm lượng HgO trong thành phẩm /.Èk.pf phải chiếm ít nhất 
99,5%, trong thành phẩm ¿.È ít nhất 99%. 

Theo ĐKKTTT TU - 487 - 51, đối với thủy ngân (II oxyt 
màu đỏ hàm lượng HgO trong thành phẩm /.* phải chiếm it 
nhất 99%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩr: 
HgO là (%4): 


HgO uùng HgO HgO đó 
Tọợp chất t.h.p.f th th. 
Bã sau khi nung 0,05 0,1 0,1 
Clorua (C]) 0,005 0,01 0,005 
Sunfat (SO4) 0,005 0,01 0,05 
Nitrat (NQ;) 0,02 0,04 


Ngoài ra, đối với thành phẩm thủy ngân (II) oxyt vàng cũng 
như đỏ, phải thử độ tan trong axit clohydric. Muốn vậy, hòa tan 
1ø thành phẩm trong 29m HCI có t.l. riêng 1,12: dung địch phải 
trong suốt. 

Phải thử hàm lượng nitrat trong thủy ngân (TÍ) oxyt đỏ. 

Hòa tan 0, thành phẩm trong 2n dung dịch HạSO¿ 20%, 
. thêm 1zn‡ dung dịch NaOl 0,5%, lưmị dung dịch indigo (1:5000), 
10nÏ H;SO, có tÌ. riêng 1,84, khuấy và sau 10p thêm 20mi 
nước. Màu của dung dịch thử phải bằng hoặc đậm hơn dung dịch 
mẫu. Dung dịch mẫu phải chứa 0,2mg NO, 2m! HạSO, 20%, 1m 
dung dịch NaCl 0,5%, 1n dung dịch indigo (1:5000), 10n/ dung 
dịch H;SO¿ có t.l. riêng 1,84. Sau khi thêm axit, phải khuấy kỹ 
dung dịch, sau 20ph phải thêm vào nó 20m nước. 
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Điều chế 

1. Muốn điều chế thủy ngân (TT) oxyt đỏ hạng £.È.p.£ người ta 
nghiên lẫn 100g Hg(NO;);.0,5 HạO trong cối với 50g thủy ngân 
kim loại; cho hỗn hợp vào bát sứ, đường kính 15cm và đun nóng 
trên bếp cách cát đến 3002 (rong tủ hút mạnh). Khi các nitơ 
oxyt thoát ra thì màu thay đổi, dần sang vàng và nâu rồi đến 
tím sẫm. Khi nguội, khối thu được hóa thành màu da cam tươi. 
Nung thành phẩm lần nữa ở 350 (không cao hơn!) trong 20ph. 

2. Thủy ngân (ID oxyt vàng nhạy với ánh sáng, vì thế không 
nên điều chế né dưới ánh sáng ban ngày, mà chỉ dưới ánh sáng 
nhân tạo. 

Muốn điều chế thủy ngân (II) oxyt vàng, người ta vừa khuấy 
vừa thêm dung dịch trong suốt 50g NaOH (/.k) trong 300m nước về 
dung dịch lạnh 100g HgC]; (..p.1), (độc!) trong 1,6! nước. Khuấy 
trộn cẩn thận hỗn hợp, để yên 15 — 20ph rồi rửa gạn với nước (mỗi 
lần 7B0m). Rửa cho đến khi loại hết CT trong nước rửa. Lọc hút và 
vừa sấy khô trên giấy da cừu ở 45 — 50, vừa nghiền nhỏ bằng nút 
thủy tỉnh. Thành phẩm chuyển vào lọ màu sẵm. 

Thu được 78g HgO hạng ¿.È.p.t (96%). 


THY NGÂN () SUNFAT 


Hydrargyrum sulftritcum Mercurous Mercuro 
oxydulatum - sưlfqie suifat 
Hg;z5O, TLPT 497,29 
Tính chất 


Hg;SO, là chất bột tính thể trắng hay tinh thể lăng trụ đơn 
tà, không màu, nhỏ ly ti, có t.l. riêng 7,56. Kém tan trong nước 
(0,06% ở 25°) và dễ tan trong H;SO, nóng. Ngoài ánh sáng 
nhanh chóng có màu xám. Nóng chảy ở nhiệt độ nóng đỏ. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TOQG 5231 — 50, thành phẩm tk phải chứa ít nhất 98% 
Hg;SO.,. Lượng tối đa cho phép trong Hg;SO¿ hạng (nh khiết (%): 
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Bã sau khi nung 0,05 


Sắt (Fe) 0,001 
Muối thủy ngân (II) oxyt (Hg) 0,1 
Nitrat (NO;) 0,007 
Hơi nước 2 
Điều chế 


Cả hai phương pháp trình bày đưới đây đều để điểu chế 
thành phẩm hạng tỉnh khiết: 

1. 2Hg + 2H;SO, = HgaSO¿ + SO; + 2H;O 

Đun nóng một phần thủy ngân với 1⁄4 - 1 phần H;SO, đậm 
đặc cho đến khi nào, khoảng một nửa thủy ngân chuyển thành 
muối rắn. Đổ thủy ngân còn lại đi và rửa muối với một ít nước 
lạnh rồi phơi khô. 

2. 2HgNO; + H;SO, = Hg;SO¿ + 2HNO¿ 

Thêm H;SO, loãng lấy dư vào dựng dịch HgNO;. Rửa kết tủa 
tỉnh thể vừa tách ra với một ít lượng nước và phơi khô. 


THY NGÂN (II) SINFAT 


Hydrargyrum sulfuricum Mercuric Mercurtsulfat 
oxyddatum 
HgSO¿ TLUPT 296,68 
Tính chất 


HgSO, là một khối tinh thể trắng, t.]. riêng 6,47. Khi đun 
nóng, lúc đầu hóa vàng, nhưng không bị phân hủy, sau đó 
chuyển thành màu nâu; khi để nguội màu sẽ biến mất. Khi đun 
mạnh nó bị phân hủy. Muối khan khi tiếp xúc với một ít nước 
tạo thành những tinh thể trắng ngậm nước HgSO,.HO. 

HgSO bị phân hủy trong nước (đặc biệt khi đun nóng), tạo 
thành muối bazơ vàng và H;SO¿ tự đo. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 5558 - 5h, thành phẩm hạng £.È.p.£ phải chứa ít 
nhất 98,5% HgSO, hạng zinh khiết ít nhất 98%. 
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Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
HgSO¿ là (%): 


Tạp chất t.k.p.t t.h. 
Bã sau khi nung - 0,04 0,06 
Clorua (Cl) 0003 — 0,005 
Sắt (Fe) 0,001 0,002 
Chất không tan trong axit sunfUric 0,03 0,05 


Ghị chú: Không tiêu chuẩn hóa hàm lượng khi ấm và axit 
sunfuric tự do. 


Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta pha 
một dung dịch 16m H;SO¿ (.È.h.bh., t.!. riêng 1,84) trong 145mi 
nước, vừa khuấy vừa thêm vào đó 30 HgO màu vàng (¿.È.p.£) và 
sau đó 1ø than hoạt tính; lọc và làm bay hơi nước lọc, thỉnh 
thoáng dùng thìa sứ để lấy tình thể ra. Lọc hút và sấy khô muối 

_ở 800 — 400” cho đến khi hoàn toàn khô. 

Thu được 34g (83%). Tránh dừng để thành phẩm ra ngoài ánh 

sáng chói của mặt trời. 


THỦY NGÂN (II) SINF(A 


Hydrargyrurm Mercuric sulffde Mercurisulftd 
suÏfurgtum Ciínnabar Quecksdbersulfd 
Vermiion Ztmnober 
Hg5 - TLPTY 232,68 
A. Thủy ngân (II) sunfua thông thường 
Tính chất 


HgS là chất bột tỉnh thể đổ (thuộc hệ lục phương), t.|. riêng 
8,09 không tan trong nước và rượu. Khi đun nóng, đầu tiên hóa 
nâu, sau đen; để nguội lại có màu đỏ. T thăng hoa ð08', T chảy 
1450? (dưới áp suất). Ngoài ánh sáng HgS sẫm lại do thoát ra 
thủy ngân bột mịn. Khi kết +2a từ dung dịch, HgS luôn tách ra 
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dưới dạng thù hình đen. Tùy thuộc vào cấu tạo tinh thể, mà TT 
dao động trong giới hạn 2.10 9 — 4.103 ở 189, 

Điều chế 

Nghiền lẫn cẩn thận 100g thủy ngân kim loại tỉnh khiết với 
40g bột lưu huỳnh (lưu huỳnh hoa) cho đến khi thành khối đen 
hơi xám, đồng nhất, không chứa giọt thủy ngân nàc nữa. 

Tưới hỗn hợp bằng dung dịch 25g KOH trong 140m nước và 
đun nóng trên nồi cách thủy ở 40 - 45° (không cao hơn!) trong 
vòng vài ngày, nhưng phải thêm nước để bù lượng nước bay hơi 
và khuấy đều. Để loại lưu huỳnh, người ta đun sôi chất bột đỏ 
tươi vừa thu được với dung dịch Na;SO;: 

-NazSQOs + Š = NaaS;O; 

Lọc hút thành phẩm, rửa với nước nóng và sấy khô ở 
90 — 100”. Nghiễn nhỏ và rây HgS đã sấy khô. 

Thu được 120 — 130g. 

Thử 


Độ tỉnh khiết của thành phẩm có thể dễ dàng xác định 0: 
độ bay hơi toàn phần của thàrh phẩm khi nung trong :.‹. 
platin. 

B. Thủy ngân (IÙ) sunfua thể beo 

Điều chế 


1. Thêm vài giọt dung dịch Hg(CN); bão hòa (độc?) vào 200r:. 
nước và cho H;8 lội qua dung dịch thu được tạo thành xon n--: 
sấm khó thẩm tích. Xon nâu trong suốt có thể điều chế được kh: 
thêm nước dihydro sunfua vào dung dịch Hg(CN); rất loãng. 

2. Xon Hg5 tinh khiết nhất được điều chế bằng cách gưng tụ 
các hơi thủy ngân, lưu huỳnh và nước trên bê mặt được ướp lạnh 
bằng không khí lỏng và bằng cách làm nóng chây khối băng vừa 
thu được. 
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THY NGÂN (I) XYANUA 


Hydrargyrum Mercuric Mercuri cyunid 

cyandtiim cyantde Quecksilber cyanid 
Hg(CN); TLPT 252,65 

Tính chất 


Hg(CN) là những tinh thể hình lăng trụ vuông hoặc hình 
tháp màu trắng, t.l. riêng 3,99. Rấ? độc! Khi đun nóng một lớp 
bột Hg(CN); mỏng, nó sẽ bay hơi hoàn toàn. Còn khi đun nóng 
những tinh thể HgúCN); lớn ở trong ống nghiệm, thì đầu tiên 
chúng vỡ ra, sau đó nóng chảy và cuối cùng phân hủy thành 
thủy ngân và xyanogen; một phần xyanogen sẽ trùng hợp hóa và 
còn lại trong ống nghiệm dưới dạng bột paraxyanogen màu nâu. 

Hg(CN); tan trong nước (9,3% ở 20”), trong alcol etylie (7%) 
và trong alcol metylic (25%); ít tan trong ete. 

Điều chế 

Tất cả các quá trình đêu tiến hành trong tủ hút! 

Vừa khuấy vừa cho 30g HgSO; (mỗi lần cho từ 1 đến 3ø) vào : 
trong một dưng dịch 10g NaCN (hoặc 18g KCN) đã lọc sạch và 
đun nóng đến 40”. Sau khi làm nguội, đem chế luyện khối bột 
nhão với rượu nóng, Hg(CN); sẽ tan, còn lại là Na;SO¿. Cho bay 

_hơi dung dịch trên bình cách thủy; chất bã đem hòa tan với một 
lượng nước nóng tối thiểu, lọc và sau khi cho nước lọc bay hơi 
đến còn một nửa thể tích thì để nguội cho kết tỉnh. 

Thử 


1. Tạp chất không bay hơi. Khi đun nóng cần thận thì thành 
phẩm phải bay hơi hoàn toàn. Muốn cho các tỉnh thể không bắn 
tung tóe, phải nghiền chúng thành bột và đặt từng lượng nhỏ 
một (0,1g) lên trên lá sắt mạ platin. Cân phải tiến hành quá 

_trình này trong tủ hút thật mạnh. 

2. Thủy phân clorua HgCh;., Dung dịch gồm 1g thành phẩm 

trong 14m nước không được làm đỏ giấy quỳ. 
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3. Ciorua (C]). Dung dịch của thành phẩm đã axit hóa bằng 
HN; không được có kết tủa khi thêm AgNO; vào. 


TITAN DIOXYT 
Tanium Titanium Tươandi oxyt 
oxyddatum dioxide Titansaure anhydrid 
T¡O; TLPT 79,90 


Tính chất 


T1O; là chất bột vô định hình màu trắng tuyết, t.l. riêng 
4,13 — 4,25, nóng chảy gần 1800”. Không tan trong nước; sau khi 
nung vẫn không tan được trong các axit clohydric và sunfuric 
loãng, ngay cả khi đun nóng. : 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKẾT BHC 3052 - 55, thành phẩm hạng ¿.È.p.t phải 


chứa ít nhất là 99,5% TiO;, thành phẩm hạng ứinh khiết phải 
chứa ít nhất 99,0%. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
TiO; như sau (%): 


Tạp chất th.pt — tk, 
Chất không bị amoniac kết tủa 0,05 0,1 
Sắt (Fe) 0,005 0,01 


Kim loại nặng của nhóm HS (qui ra Cu) 0,02 9,05 
Điều chế 
T¡CH, + 4NH,OH = Ti(OH)¿ + 4NH„CI 
T¡i(OH)¿ = TiO¿ + 2HO 
Người ta điều chế TiO; dưới dạng rất tinh khiết bằng cách 
kết tủa axit titanie khi cho NHẠOH tác dụng lên các dung địch 
TICÌ¿ hoặc Ti(SO¿);; rửa kết tủa, sấy khô rồi nung. 


660 http://tieulun.hopto.org 


TITAN (II) SENFAT 


Tttanium suÌlfuricum THữanium sulfate Titansulfat 
oxydulatum toxydul) 
Tia(SO/); TLPT 384,00 
Tính chất 


Tiz(SO¿)a là chất bột tính thể màu xanh lục. Không tan trong 
nước, tan trong H;SO¿ loãng, cho màu tím. 


Ti;(SO¿)¿ = 2TiO; + 2SO; + SO¿ 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo ĐKKT BĐD 390 -— 41, dung dịch 15% thành phẩm phải 
có màu tím sâm và phải chứa ít nhất 15% Ti;(SO;¿)a. 
Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Tiz(SOa)sz như sau (%): 


Tạp chất t.b.p.t t.b. 
Chất không bị amoniac kết tủa 0,02 0,05 
Sắt 0,001 0,005 


Điều chế 
T¡O; + 2H;SO;, = Ti(SO,)¿ + 2H¿O 
4Ti(SO,) + 2H¿O + 4e = 2Ti;(SO¿); + 2H;SO¿ + O;Ÿ 

Muốn điều chế dung dịch thành phẩm hạng tỉnh khiết, người 
ta áp dụng phương pháp sau: 

Đun nóng một hỗn hợp gồm 100g TIO; (&/buệt), 25g 
(NH¿);SO¿ và 250m H;SO¿ (t.]. riêng 1,85) trong một cốc sứ cỡ 4 
~ 5i đến 180 — 200 ở trong tủ hút khoảng hai giờ, có khuấy đều. 
Khi khối chất đã đặc sệt đến mức que khuấy không hoạt động 
được nữa, người ta đun nóng không khuấy 3 —- 4 giờ nữa, sau đó 
tăng nhiệt độ lên đến 2400. 

Làm lạnh khối chất đến 50 - 600, thêm 2/ nước theo từng 
lượng nhỏ một, đun nóng đến 60 - 702 và khuấy đều trong 
khoảng hai giờ, sau đó thêm 17 nước nữa, lọc và bão hòa nước 
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lọc bằng HS trong khoảng 2,5 - 3 giờ. Sau khi lọc các kết tủa 
sunfua, đem cô dung dịch ở 80 — 902 đến khi đạt được t.1. riêng 
1,90 rêi đem điện phân. 

Bình điện phân là một bình có đường kính 25czn, chiều cao 30cm, 
chưa 4! dung dịch T(SO/¿); điều chế theo cách đã mô tả ở trên. 

Trong bình đặt một màng ngăn - đó là một cốc sứ xốp, đường 
kính 14em, chiều cao 30cm, chứa đầy H;SO, 20% như thế nào để . 
mực chất lỏng trong cốc và trong bình cao như nhau. Điện cực là 
những tấm chì được uốn cong như thế nào để cực âm bao quanh 
măng ngăn, còn cực đương hầu như sát với thành bên trong của 
màng ngăn (kích thước của cực âm 29x54cm, của cực dương 
28x45cm). 

Tiến hành điện phân ở 15 — 25° trong khoảng 8 - 9 giờ, 
thỉnh thoảng khuấy chất điện giải. Mật độ dòng điện ở cực âm 
là 0,015 - 0,02 A/em?, tương ứng với cường độ dòng điện là 24 — 
30A. Điện thế là 9V. 

Sau khi quá trình khử hoàn toàn”, rót dung dịch Tiz(SOa)a 
(với tạp chất H;SO¿) và trong các bình có nút nhám, rót chất 
lỏng đây đến tận nút để tránh sự oxy hóa. 


TITAN TETRACLORQqA 
Tìitantum Titantum THan 
chỉorgtum tetrachloride tetrachiortd 
TỊCH. TLPT 189,73 


Tính chất 


TIC1; là chất lỏng trong suốt như nước, t.Ì. riêng 1,76 có mùi 
đặc trưng. T chảy -23°.T sôi +136,5!. Ở nhiệt độ thường tạo 
thành sương mù ở ngoài không khí, bị phân hủy khi tiếp xúc với 
không khí ẩm. Tan trong nước và bị phân hủy; tan trong axit 
clohydric, cho dụng dịch axit hexachlorotitanic (H;T¡C1a). 


_ Muốn kiểm tra, người ta chuẩn mẫu dung dịch bằng FeClạ dùng KCNS làm chất 
chỉ thị. Khi lượng TẾ* không tăng lên nữa, thì coi như quá trình khử đã xong. 
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Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKT 2553 - õ1, đối với thành phẩm hạng £inh khiết 
thì t.1. riêng d phải nằm trong khoảng 1,725 — 1/73. Thành 
phẩm phải chứa ít nhất là 99% TiCl„, không được quá 0,001% Ee 
và 0,05% kim loại nặng (qui ra 8n). 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm dùng là thuốc thử, người ta trộn 
100g T¡O; tỉnh khiết với 35g bột than củi và 25g bột khoai tây, 
đấp ướt bằng nước nóng, trộn đều cho đến khi thành hỗ đặc, rồi 
nhào nó thành một bánh dầy, sau đó để nguội. Dùng dao cắt 
khối đặc này thành những viên nhỏ, rắc bột than lên những 
viên đó và sấy khoảng 12 — 15 giờ ở 40 — 45? Sau đó cho các 
viên nhỏ vào trong một cốc sứ sâu, rắc một lớp bột than đày lên 
trên nổi nung khoảng 5 — 6 giờ ở 700° trong lò nung mufữ. Sau 
khi để nguội, người ta sàng những than gạch vừa điều chế được 
để loại than và tro. Nạp khoảng 100g than gạch vào ống sứ có 
chiều dài 80em, đường kính 4cm như thế nào để lắp chặt phần 
giữa của ống (chiều dài 40cm), nhưng vẫn bảo đầm để khí thông 
thương dễ dàng. 

Đặt ống sứ vào lò ống nghiêng chiều dài 60cm, cho dòng khí 
clo đã được rửa sạch trong ba bình đựng H;SO, đặc đi vào đầu 
ống sứ phía trên, nhờ ống nối người ta nối đầu ống phía dưới với 
bình Dyêcxơ dùng làm bình hứng, và tiếp đó nối với bình 
Tisenkô đựng H;SO;. 

Đầu tiên nung nóng lò, không cho clo đi qua, mà chỉ hút nhẹ 
một luỗng không khí qua lò đến khi nào không còn khí ẩm thoát 
ra nữa. Khi ống nối đã khô, người ta lắp bình hứng vào và bắt 
đầu cho clo đi qua với tốc độ 90 — 100 bọt bóng, sau đó với tốc độ 
65 — 70 bọt bóng trong 1pb. Nhiệt độ trong vùng lò làm việc là 
650 ~ 700”. Sau 20 - 30ph, sẽ xuất hiện những giọt TiCL, đầu 
tiên. Sau khoảng 6 — 7 giờ, thì phản ứng kết thúc. Nếu cho dòng 
clo đi qua càng nhanh thì sản phẩm thu được sẽ kém phẩm chất 
hơn. 
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Lọc TiCh, lỏng, cho một ít thủy ngân kim loại vào để liên kết 
với clo, rồi chưng cất trong dụng cụ mài nhám. T sôi của T¡C]; là 
136”. Cho thành phẩm vào trong bình, dùng nút vỏ cây nút lại 
và quét một lớp paraln ở ngoài. 

Cứ 100g than gạch thu được 120 —- 125g TiC]¿. 


TITAN TRICLORQA 
Ttqnium Titantưm Tuan 
trichioratum trichloride trichlortd 
TIC]¿ TLUPT 154,27 


Tính chất 


T¡Clạ là những váy tỉnh thể óng ánh, có màu tím đậm. Chảy 
rữa ngoài không khí ẩm. Dễ tan trong nước và trong rượu cho 
màu tím. Khi đun nóng thì dung dịch có màu chàm, để nguội lại 
trở thành tím. Khi để lâu ngoài không khí, dung dịch sẽ mất 
màu, cho thoát ra kết túa H;TiO; (khi trong dung dịch có axit 
cìohydric thì kết tủa không tạo thành). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TƠQG 311 - 41, dung dịch 15% thành phẩm trong axit 
clohydric loãng về đạng bề ngoài phải là một chất lồng màu tím 
sẫm, bị mất màu khi oxy hóa ngoài không khí; thành phẩm phải 
chứa ít nhất 15% T¡C]ạ. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
TIC1¿ như sau (%): 


Tạp chất th ppt t.b. 

Chất không tan trong nước 0,002 0,008 
Sunfat (SO/A) 0,001 0,003 
Sắt (Fe) 0,001 0,003 


Kim loại kiểm và kiểm thổ (dưới dạng các 0,001 0,02 
sunfat) : 
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Điều chế 


Muốn điều chế dung dịch TiClạ 15% hạng £.È.p., người ta áp 
dụng phương pháp sau: 

Cho 75g axit metatitanic tỉnh khiết vào trong 110z¿: H;SO, 
(.k.h.h., t.Ì. riêng 1,84) đã đun đến 100°. Tiến hành quá trình 
này trong một cốc sứ lớn ở trong tủ hút, vì sẽ có hiện tượng 
phồng lên (tăng thể tích lên ba lần). Nâng dẫn nhiệt độ lên đến 
200, khi đó khối chất sẽ đen lại. Tiếp tục đun nóng mạnh trên 
đèn khí đến 2302 cho đến khi thu được một khối chất khô có 
màu hơi xanh lục hoặc hơi vàng. Để nguội, hòa tan Ti(SOu); vừa 
thu được (150g) vào trong 1,5/ nước, khuấy đều (quá trình hòa 
tan đòi hỏi từ một đến hai ngày), cho HạS đi qua dung dịch 
khoảng một giờ, để lắng rồi lọc. 

Cho dung dịch vừa thu được vào 82ãzn! dung dịch NaOH 10% 
(nh khiết) như thế nào để phản ứng của dung dịch khi kết thúc 
là phản ứng kiểm nhẹ. Sau đó rót 12 CHzCOOH 10% vào cho 
đến môi trường axit, rửa gạn Ti(OH)¿ vừa rơi xuống bằng nước 
để đuổi SO/7 lọc hút, thu được 525 — 625g khối chất còn ướt, 
chứa 14 —~ 20% Ti(OHj)¿. 

Hòa tan nhanh khối chất trong axit clohydric (.Èk.p, t.]. 
riêng 1,9), cứ 1,75kg khối chất còn ướt cần lấy 1/ axit, lọc, rồi lại 
kết túa Ti(OH)¿ bằng dung dịch NaOH, rửa kết tủa như đã trình 
bày ở trên. Lại hòa tan kết tủa trong axit clohydric, cứ 1,4&g kết 
tủa cần lấy 1 axit, lọc. 

Dung dịch thu được chứa 80 — 100g// Ti¡Cl¿ và 110 — 140g/! 
HÒI. 

Điện phân dung dịch” vừa thu được trong tú hút trong một 
bình có thành dày, đường kính 18em, chiêu cao 18czn, bên trong 
bình, trên các vòng cao su có kẹp chặt một cốc sứ xốp đường 
kính 13c, chiều cao 22em để làm màng ngăn. Đậy cốc bằng nút 


© Nếu có sẵn T¡CIa, thì có thể bắt đầu điều chế T¡Cl; từ quá trình điện phân 
dung dịch T¡C14 trong HỘI. 
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cao su, qua nút người ta cắm những cực dương đến tận đáy bình, 
cực dương là những thỏi than”” có đường kính 12mm, ở giữa nút 
có một lỗ để thoát khí. 

Đậy chặt bình ngoài bằng một tấm cao su có các lỗ để cắm 
những cực âm (đặt đối diện với những cực dương ở bình trong) 
cắm nhiệt kế và cắm ống dẫn khí CO¿, đầu cuối ống dẫn khí ở 
gần đáy, được uốn thành vòng tròn, có khoét những lỗ; ngoài ra, 
còn phải có những lỗ để dẫn khí ra và để cắm ống xi-phông. 

Rót vào bình ngoài 825m dung dịch TiCl¿, vào vùng dương 
cực 500m axit clohydric (ttnh khiết, t.\. riêng 1,19). Cho khí CO; 
vào để đuổi hết không khí và để khuấy trộn, rồi cắm điện với 
điện thế 6 - 7V. Mật độ dòng điện ở âm cực là 0,06Á/cmỞ, chỉ 
tính đến mặt điện cực hướng về phía màng ngăn. Có một lít tiêu 
tốn 46,3A - giờ, hiệu suất dòng 36%. 

Sau bốn giờ, bắt đầu lấy mẫu thử để kiểm tra xem đã khử 
hoàn toàn chưa. Khi hàm lượng Ti không tăng lên nữa, thì 
dùng ống xi phông hút dung dịch ra trong khí quyển CO¿, cô 
trong chân không ở 30 — 40” cho đến khi hàm lượng T¡C]; là 
15%, rồi rót sang một bình thủy tỉnh màu sẫm. 

Thu được 500g dung dịch 15% (66%). 


(RANI OXYT HỖN TẠP 
Uranium Uranoso Dranoxyduloxyd 
oxyddtfo - oxydulatum — uranio oxide tradnouranioxyd 
uranoctoxyd 
ỦạO; TLPT 842,21 


Tính chất 


UạO; là chất bột màu lục sẫm, t.Ì. riêng 8,2, tan trong axit và 
không tan trong nước. 


? Trước tiên, luyện các cực dương khoảng mấy ngày liền bằng cách đun 
nóng chúng trong axit clohydric (tinh khiết, 1.|.riêng 1,09), cho đến khi axit 
rót vào sẽ không có màu nữa. 
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khi nung nóng lâu ở nhiệt độ cao hơn 1000? trong khí quyển 
mitơ hoặc CO¿ nó chuyển thành UO;. 

Điều chế 

1. Nung amoni pyrouranat (NH¿);¿ÚạO; ở 700 — 800°. Kết tủa 
(NH¿);UzO; màu vàng được tạo thành khi thêm NHẠOH vào 
dung dịch UOz(NO;)¿ hoặc một muối uranyl khác. 

9. Dùng H;ạS để bão hòa dung dịch axit clohydric nóng của 
hydrat uranyÌ oxyt kỹ thuật (axit uranic - HạUO¿) rồi để lắng 
một thời gian lâu. Lọc kết tủa các hợp chất sunfua của asen và 
của các kim loại khác vừa tạo thành rồi thêm dư NH;OH và 
(NH,);CO¿ vào dung dịch. Sau khi đã đun một thời gian ngắn, 
người ta còn thêm (NH¿);Š vào chất lỏng. Urani sẽ nằm trong 
dung dịch dưới dạng muối phức amoni (NH¿)„UOz(CO;);, còn các 
kim loại khác của nhóm III (nhóm phân tích) thì sẽ kết tủa. 

Lọc kết tủa, thêm dư HCI vào dung dịch, đun sôi để đuổi CO¿ 
rồi thêm NHẠOH và (NHạ);S để kết tủa uranyl sunfua UO¿;S dưới 
dạng kết tủa màu sôcôla. 

ĐÐun nóng hỗng hợp để thủy ngân UO;8 và để phá hủy phần 
lớn (NH¿);§, lọc hỗn hợp UO;(OH); và lưu huỳnh, rửa bằng nước 
rồi nung trên đèn khí thật nóng. Hòa tan UạO; vừa điều chế 
được trong HNO¿, lọc dung dịch rồi cho bay hơi đến khi kết tỉnh. 
Chế hóa khối tính thể với ete là chất dễ hòa tan uranyl nitrat 
[UOa(NO¿)s.6H›;O]. Sau khi lọc, đun đung dịch trên nồi cách thủy 
đấn khô, rồi đem nung bã rắn. Để tinh chế, người ta hòa tan 
UaO; vừa tạo thành trong HNO; và một lần nữa tiến hành tất 
cả các động tác đã trình bày ở trên. 

Hiệu suất đến 90%. 


qÑRANI TRIOXYT 
(Urani [VH] oxyt, anhydrit uranic, uranyl oxyt) 
Dranium Drantum Drantrioxyd, uranyioxyd 
oxydutum trioxide Dransaureahydrid 
UO; TUPT 286,08 
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Tính chất 

ỦUO; là chất bột màu vàng da cam, t.]. riêng 5,92 - 6,0, khi 
nung nó phân hủy thành Ủ;O; và O¿. Không tan trong nước, tan 
trong các axit mạnh và trong các dung dịch cacbonat kiêm. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT TU - 1055 ~— 54, thành phẩm hạng ¿.Èk.p.£ phải 
chứa ít nhất 98,5% UO¿; thành phẩm hạng finh khiết — 98,0%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
UO¿ như sau (%): 


Tạp chất tb.p.t t.È. 
Chất không tan trong axit nitric 0,03 0,05 
Clorua (Cl) 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,01 0,055 
Asen (As) 0,0001 0,0001 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,002 0,003 
Photphat (P;Os) 0,002 0,003 


Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra hàm lượng UT“ ở trong 
thành phẩm, như sẽ mô tả ở dưới đây (xem “Uranyl n‡tra?”). 
Điều chế 


1. Sấy khô axit uranic (HạUO¿ — hydrat uranyl oxyt) trong tủ 
sấy ở 100°. Đun nóng chất bột vừa thu được trong chén để hở ở 
250 — 300 trong tủ hút, trộn đều (có thể đặt trên nổi chưng làm 
bằng hợp kim Vút) cho đến khi nào có màu đồ gạch. 

2. (NH¿):U:©; = 2UO; + 2NH; + HO 

Dùng amoniac để kết tủa dung dịch uranyl nitrat, sấy khô kết 
tủa vàng amoni pyrouranat (NH¿)zU¿O; vừa rơi xuống, nghiền nhỏ, 
rồi đun từng lượng nhỏ một trong bình hình nón trên nổi chưng 
làm bằng hợp kim Vút, khuấy đều trong khoảng 30 giờ ở 250 — 
280° cho đến khi thu được chất bột đồng nhất màu vàng da cam. 

3. Muốn tái sinh các hợp chất của urani từ các chất thải của 
phòng thí nghiệm, người ta đun dung dịch đến 70 — 80” rồi thêm 
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NaOH 15 - 20% cho đến có phản ứng kiểm rõ rệt đối với 
phenolphthalein. Thu lấy natri pyrouranat Na;U;OÒ; vừa rơi 
xuống, rồi đem chế hóa tùy theo mức độ tích tụ của nó. 

Thêm 220g Na;U;O;, lấy từng lượng 20g một, vào dung dịch 
chứa 155ml HNO; (t1. riêng 1,4) trong 300m] nước. Đun nóng đến 
70 —~ 800, lọc qua amiăng, đun nóng nước lọc đến sôi rồi rót 400m] 
(NH,)OH (t.]. riêng 0,91) vào cho đến khi kết tủa hoàn toàn. 

Rửa gạn kết tủa vàng (NH¿);U¿O; 10 — 15 lần bằng nước, đôi 
khi cần thêm (để lắng nhanh) 10m dung dịch CHạCOONH, 5%. 

Hòa tan kết tìa trong 50m! CHạCOOH 80%, đun nóng đến sôi 
rồi thêm 200m dung dịch Na;CO; 20% cho đến khi hòa tan 
hoàn toàn kết tủa rơi xuống lúc đầu. Sau đó rót thêm 600m! 
nước, đun nóng đến 70 - 802 và để kết tủa P và As người ta 
thêm 100m NHẠOH 20% và 50m hỗn hợp magiê (xem cách 
điểu chế). Sau khi để lắng, lọc dung địch, thêm 120ml HNO¿, 
đun sôi rồi kết tủa với 300mi NH,OH 20%. Rửa gạn kết tủa 
(NH„)aU¿O; mười lần, hòa tan trong 50m CHạCOOH 80%, đun 
nóng đến sôi, rồi lại kết tủa bằng NH„OH (thêm NH,OH đến 
khi có mùi NHạ rõ rệt). 

Sấy khô kết tủa ở 110 - 115 rồi nung ở 270 — 300 một thời 
gian dài để đuổi NHạ. 

Thu được 90g UO¿. 


(ŒRANYL AXETAT 
Dranium qcettcum Dranyl acetate Dranyt acetat 
UO;(CH;ạCOO);.H:O TLPT 424,19 


Tính chất 


UOz(CH;ạCOO);.H:O là những tỉnh thể hình thoi màu vàng, 
t1. riêng 2,89. Ở 100° bị mất nước kết tỉnh. Tan trong nước 
(71,2% ở 17) và trong rượu. Cức dung dịch nước bị khử ở ngoài 
ánh sáng cho thoát ra kết tủa màu tím. Phải hòa tan thành 
phẩm trong nước để axit hóa bằng CH;COOH. 
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Bảng 350 - Tỷ trọng các dung dịch nước UOz(CH;COO);. 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo ĐKKTTT - TU 968 —- 53, thành phẩm hạng £.È.p.t phải 
chứa ít nhất 96,5% UO;(CHạCOO);.2H¿O, thành phẩm hạng tinh 
khiết phải chứa ít nhất 98,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
UOz(CHạCOO);.2H¿O như sau (%): 


Tạp chất t.b.p.f †.b. 
Chất không tan trong nước 0,01 0,05 
Clorua (CỦ) 0,01 0,035 
Sắt (Fe) 0,0001 0,01 
Asen (As) 0,0002 0,0005 
Kñm loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,001 0,004 
Muối amoni (NH,) 0,05 : 
Chất không bị amoniac kết tủa (dưới 0,02 0,05 


dạng sunfat) 

Ngoài ra phái tiến hành kiểm tra hàm lượng U* ở trong 
thành phẩm như sẽ mô tả ở uranyÌ nitrat (xem đưới). 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm hạng /.È.p.f người ta thêm từng 
lượng nhỏ một 85g UO; (.È.p.£) vào 500m CHCOOH 80% đã đun 
nóng đến 7ð — 80°. Lọc dung dịch, đun ở 75 — 80° trên nồi cách 
thủy cho đến khi tạo thành váng tỉnh thể (gần 150m nước sẽ bốc 
hơi). Để nguội đến 15 — 20°, lọc hút các tỉnh thể vừa rơi xuống, 
rửa với 30:n/ nước rồi sấy khô trên kính ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 100g (80%). Cách sử dụng nước cái, (xin xem phần 
điều chế Uzranyl nitrd£). — 
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qRANYL NITRAT 


Drantum nitricum Dranyl nitrate Uranyinttrat 
Drannttrat 
ƯO¿z(NO¿);.6H2O TUPT 502,18 
Tính chất 


UO¿z(NO¿);.6HạO là những lăng trụ hay thỏi hình thoi màu lục 
vàng, trong suốt, t.|. riêng 2,742, phát huỳnh quang màu xanh 
lục. Chảy rữa ngoài không khí ẩm và lên hoa ở ngoài không khí 
khô. Nóng chảy trong nước kết tỉnh ở 59,5%; ở 65° chuyển sang 
UO¿z(NO;);.6H;O, ở 110° chuyển sang UO;(NO¿);.2HạO. Ở 170 ~ 
180”, cho muối khan, cao hơn 200ˆ bắt đầu phân hủy. Tan trong 
nước, dễ tan trong rửợu, ete và axeton, không tan trong benzen, 
toÌuen và xylen. 


Thành phẩm và các dung dịch của nó phải được cất trữ trong 
những lọ đậy chặt, màu sẫm. 
Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo ĐKKTTT TU -~ 966 ~ 53, thành phẩm hạng ¿.È.p.t phải 
chứa ít nhất 99% UOs(NO;);.6H;O, thành phẩm hạng finh khiết 
phải chứa ít nhất 98,5%. 


Bảng 351 — Độ tan UDO¿(NO); trong nước 


_. UOz@NO2; UO/(NO,; 
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Bảng 352 - Ti trọng các dung dịch nước UOz(NOQ;); 


UOz(NO;);% UONO,,% | dd. -| 
5 


30 
10 35 
lỗ 40 
20 45 
25 50 


Lượng tạp chất tôi đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
UO¿(NO;);.6H;O như sau (%): ` 


Tợp chất t.b.p.£ t.À. 
Chất không tan trong nước 0,03 0,05 
Clorua (C!) 0,001 0,002 
Sắt (Fe) 0,0002 0,01 
Asen (As) .0,0001 0,0005 
Photphat (PO,) 0,005 0,005 
Kim loại nặng nhóm HS (qui ra Cu) 0,002 0,004 
Chất không bị amoniac kết tủa (dưới 0,02 0,04 


dạng sunfat) 

Ngoài ra, phải tiến hành kiểm tra hàm lượng U“* trang 821 
trong thành phẩm. Muốn vậy, hòa tan 1g thành phẩm trong 
20ml nước, thêm 1m H;ạSO, 20%, rồi chia dung dịch làm hai 
phần. Một phần để so sánh, thêm từng giọt KMnO, 0,1N vào 
phân kia. Lượng KMnO, tiêu tốn trước khi biến đổi màu không 
được quá 0,05mi. 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta cho 
từ từ 71g UO; (/k.p.£) vào trong dung dịch chứa 39m HNO; 
Œ.k.p.t, t.L, riêng 1,4) trong 200mi nước đã đun nóng trên nổi 
cách thủy đến 7õ — 80” đến khi có tl. riêng là 1,5, sau đó tiếp 
tục cô ở 60” đến khi có thể tích tối thiểu. Để nguội đến 200, lọc 
hút các tỉnh thể rồi sấy khô trên kính ở nhiệt độ phòng. 
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Thu được 100g (80%). 

Muốn sử dụng nước cái, người ta đưn nó đến sôi, thêm 40znỶ 
NHẠOH 20%, rửa kết tủa (NH,)zsU;O; bằng dung dịch NH„NO¿ 
1%, lọc hút rồi đem nung 30 — 40 giờ ở 270 ~ 300. 

Thu được 13g UOa. 


dRANYL SNFAT 


DUrantum Uranyl suifate Drany! sulfat 
sulfurtcum 

UO;SO¿ TUPT 366,14 
Tính chất 


UO;SO¿ là những tỉnh thể màu xanh lục, t.l. riêng 3,28, lên 
hoa một ít ở ngoài không khí. Tan trong nước (14,82% ở 159) và 
trong rượu, khó tan trong H;SO¿. 


Bảng 353 — Tỷ trọng các dụng dịch nước UO;SO, 


UO;S5O% 8. ĐO;5O¿ % man 


1 đ' ~ 1.0062 8 đ - 1/0442 
2 dŠ - 10113 10 đ''3 - 1/0557 
4 d!92 - 1.0229 19 d!!Ê - 1,0689 
6 d = 10338 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, thành phẩm 
loại thuốc thử phải chứa ít nhất là 93% UO;SO/. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong UO;SO¿ như sau (%): 


Chất tan trong nước 0,03 
Clkorua (Cl) 0,0005 
Chất không bị NHẠOH kết tủa (dưới dạng sunfat) 0,02 
Sắt (Fe) - 0,002 
Asen (AÀs) 0,0005 
Photphat (PO,) 0,008 
Em loại nặng (Cu) 0,001 


http://tieulun.hBể8.org 


Muốn kiểm tra tạp chất U”*, người ta thêm 10m! H;SO, 20% 
vào dung dịch chứa 10g thành phẩm trong 200m nước. Chia 
dung địch làm hai phần. Một phần để so sánh, thêm từng giọt 
KMnO, 0,1N vào phần kia. Lượng KMnO¿ tiêu tốn trước khi 
biển đổi màu không được quá 0,15z. 

Điều chế 

Muốn điều chế thành phẩm dùng làm thuốc thử, người ta cho 
từng ít một 88g UO; vào trong một dung dịch đã đun nóng đến 
80” chứa 17,5mi H;SO/, (t.Ì. riêng 1,84) trong 375m! nước. 

Lưọc dung dịch, đun- nước lọc cho đếr. khi lượng nước mất đi 
190g, để nguội đến 30 - 35” rồi để lắng một vài ngày. Lọc hút 
các tỉnh thể rồi sấy khô trên HạSO¿ trong bình hút ẩm. 

Thu được 100g (80%). Muốn sử dụng nước cái, xin xem phần 
điều chế “Uranyl nitraf”. 


VANADYL CLORUA 
Vangdium Vanadyi Vanadyl 
oxychioratum chiortde chiorid 
VOCI; TLPT 137,85 


Tính chất 

Vanadyl clorua là những tỉnh thể màu lục, háo nước, có t.1. 
riêng 2,88g/cm?. Nó tan được trong nước tạo thành dung dịch 
màu xanh hoặc màu nâu. 

Điều chế 

Có thế điều chế dung dịch tỉnh khiết của VOCl; bằng cách 
dùng thủy ngân kim loại khử vanadi pentaoxyt trong axit 
clohydric: 

VạOs + 2Hg + 6GHCI = 2VOOI; + Hg;Œ1;} + 3H:O 

Thêm 100m7 HCI (t.]. riêng 1,05) vào dung dịch nóng chứa 
50g NH¿VO; trong 90m nước. Lọc kết tủa V;O; lắng xuống và 
rửa bằng nước nóng đã axit hóa bằng HCI. 


» 
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Cho một nứa lượng VạO; vừa thu được vào bình chứa 1/ HCI 
(t.l. riêng 1,01 — 1,02), thê, 40g (~ 3m) thủy ngân kim loại, rồi 
lắc bình cho đến khi thủy ngân chuyển hầu như hoàn toàn 
thành kết túa trắng Hg;Clạ. Lọc kết tủa. Dung dịch VOCI; thu 
được không chứa các ion lạ. 


VANADYL SNFAT 


Vanadtum Vanadyi Vanadyi 
oxysulfiricum sulphoate sulfat 

_ VOSO;.3H;O TLPT 217,05 
Tính chất 


Vanadyl] sunfat là chất bột màu xanh, dạng tỉnh thể, chảy rữa 
trong không khí ẩm, t.]. riêng 2,2l1g/em” (ở 32). Nó tan tốt 
trong nước (112,75g trong 100g nước ở 22), ít tan trong rượu 
etylic, ete dietylic, không tan trong benzen và xylen. Ở nhiệt độ 
cao hơn 100 nó mất nước kết tỉnh và dần dần bị oxy hóa. Ở 520 
— ð30° nó chuyển thành V;O; chứ không bị nóng chảy. 

Điều chế 


Có thể điều chế vanadyl sunfat bằng cách dùng anhydrit 

sunfirơ khử vanadi pentaoxyt khi có mặt axit sunfuric: 
VaOs + SO; + H;SO, = 2VOSO, + H;ạO 

Người ta đun nóng để hòa tan 30g NH„VO; vào 700 — 800m/ 
nước cất ở trong một cốc chịu nhiệt dung tích 1!. Sau khi làm 
nguội dung dịch người ta vừa khuấy vừa rót vào nó một hỗn hợp 
gồm 40m! nước và 40m! H;SO¿ (t.l. riêng 1,84). Sau khi để lắng 
chất lỏng một thời gian ngắn kết tủa V¿O; màu da cam được lọc 
hút trên phẫu Busne và rửa từ ba đến bốn lần bằng nước đã axit 
hóa bằng axit sunfuric (5m H;8O¿ t.Ì. riêng 1,84 trong 1 nước). 

Chuyển kết tủa sang cốc, rót thêm 4n H;SO, (t.l. riêng 1,84) và 
400 — 500m nước rồi đun nóng. Cho SO; đi qua huyền phù nóng 
đến khi thu được dung dịch trong suốt có màu xanh thuần khiết. 
Lọc dung dịch qua phẫu lọc đáy thủy tỉnh xốp M94 và đem cô nước 
lọc thoạt đẫu trên bếp cách cát cho đến thể tích 100 — 120m, sau 
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đó trên bếp cách thủy cho đến khi bắt đầu kết tinh. Các tinh thể 
lắng xuống khi làm lạnh được lọc qua phễu lọc đáy thủy tính xốp 
§PI hoặc N°®2, rửa từ ba đến bốn lần bằng rượu etylic lạnh (tốt 
hơn cả nên rửa bằng rượu etylic tuyệt đối) để đuổi HạSO¿ dư, sau 
đó rửa từ hai đến ba lần bằng ete dietylic. Muối được làm khô 
trong bình phòng ẩm trên H;SO¿ đặc. 

Hiệu suất 45g (82%). Có thể nâng cao hiệu suất bằng cách sứ 
dụng nước cái. Thành phẩm có chứa tạp chất NH¿*. Muốn thu 
được các tinh thể kết tỉnh tốt cần phải tuân thủ nghiêm ngặt độ 
axit đã chỉ ra ở trên. 

VÀNG 
Aurum Goid Goid 
Au TLNT 197,2 
A. Vàng kim loại 

Tính chất 

Sau khi nung chảy vàng là kim loại mễm, màu vàng, có thể 
kéo thành sợi rất mảnh. Vàng điều chế bằng cách khử muối tùy 
theo chất khử mà có các tính chất vật lý khác nhau. Ở dạng bột, 
vàng có màu nâu, ở dạng chia rất nhỏ có màu đỏ. Dưới ánh sáng 
truyền qua, những lá vàng rất mỏng có màu xanh lơ hoặc màu 
lục và dưới ánh sáng phản chiếu vẫn có màu vàng. 

T1. riêng của vàng đã nung chảy là 19,3336 ở 17,5), T chảy 
1068°, T sôi 2677. Khi để nguội tới dưới nhiệt độ nóng đỏ, nếu 
trong vàng có các kim loại khác thì đột nhiên xuất hiện màu lục 
sâm. Khi hóa rắn, thể tích của vàng giảm xuống nhiều. 

Tinh chế 

1. Đổ axit clohydric đậm vào bình câu nhỏ đựng những mảnh 
vàng đã nghiền nhỏ. Ðun nóng trên bếp cách cát và cho thêm 
dần từng giọt HNO; đặc. Sau khi đã hòa tan hết mảnh vàng, giữ 
cẩn thận tránh bụi vào, tránh quá trình khử và đun cách thủy 


dung địch cho đến khi mẫu dung dịch lấy ra thử sẽ đóng cứng 
khi để nguội. 
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Thêm nhiều nước vào chất lỏng màu nâu — đỏ, lọc kết tủa 
AgOl, đun nóng dung dịch và dùng FeC]; dư để kết tủa vàng. Rửa 
gạn bột vàng đã lắng xuống và đun sôi vài lần với axit cÌìohydric 
loãng (rồi gạn) cho đến khi chất lỏng đã đun sôi sẽ không có dấu 
vết gì của màu vàng (màu là đo Fe**). Lọc kết tủa qua giấy lọc 
không tàn và nấu chảy với borac hoặc xanpêt (nếu cần vàng thoi). 
Khi nấu chảy lại trọng lượng phải không thay đổi. 

1. Muốn thu lại vàng trong các bình mạ điện đã dùng, người 
ta lấy một ống nghiệm (hoặc cốc, tùy theo thể tích của dung 
địch) bằng đất sét hoặc sứ xốp đựng dung. dịch NaOl, nhúng (đến 
L] vào dung dịch có vàng. Nhúng vào ống nghiệm một thanh 
kẽm, nhờ dây đồng nối thanh kẽm với một lá đồng nhúng trong 
dung dịch Au. Khi lá đồng này bị ăn mòn thì thay lá đông khác, 
Sau từ ba đến bốn tuần, để yên, Au sẽ lắng hoàn toàn xuống 
đáy. Lọc lấy kết tủa và tình chế theo phương pháp 1. 

2. Muốn sử dụng bã vàng trong nhiếp ảnh (trong chậu đựng 
cặn dung dịch thuốc hiện hình), người ta cho thêm Na;COa vào 
dung dịch đó và trộn với dưng dịch rượu của anilin (4 — 5g anilin 
trên 1ø vàng), để yên trong 8 giờ ngoài ánh sáng mặt trời. Vàng 
sẽ lắng hoàn toàn xuống đáy, lọc và tinh chế theo phương pháp 1. 

H. Dung dịch keo uùng 

Điều chế 

1. Hydroxon uàng màu đỏ. ĐÐun sôi 100ml nước cất và thêm 5 
— 10mử dung dịch AuCl; 0,05% đã trung hòa chính xác bằng 
Naz;CO; (/.È.5.h.). Thôi đun, cho thêm từng lượng 5 — 10m rượu, 
vừa thêm vừa lắc, rồi tiếp tục đun nóng trong lð - 20ph cho đến 
khi có màu đỏ anh đào. Có thể cô dung dịch mà vẫn giữ được 
dung dịch không bị mất màu. Dung dịch rất nhạy đối với chất 
điện ly, chẳng hạn nếu thêm axit clohydríc thì trong vài giây 
dung dịch có màu tím — chàm. 

Khi dùng dung dịch AuCl; đặc hơn (ví dụ 0,01%) thì được keo 
khô hơn, có màu lục đẹp trong ánh sáng truyền qua và màu 
hung vàng dục trong ánh sáng phản chiếu. 
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2. Hydroxon uàng màu lam 

a) Lấy hỗn hợp 10m dung dịch AuClạ 0,05% và 100m nước, 
thêm (khi nguội) vài giọt dung dịch hydrazinhydrat 0,05%. 

b) Thêm vào dung dịch AuCl; loãng dung dịch gôm Ảrập 10% 
và khử bằng hydro mới sinh. Keo này rất bền, không đông tụ 
khi cho thêm một thể tích tương đương HCI 1N hoặc Ba(NOQ¿); 
0,B5N. Các hạt keo tích điện âm. 


VÔI CLOR(A 


Caicaria Bleaching pouder Chiorkalk Bletchkolb 
CaOCI;z” TUPT 126,99 

Tính chất 

Vôi clorua là bột vàng nhạt hoặc trắng, có mùi cÌo, tan một 
phần trong nước. Khi đụn nóng hoặc dưới ánh sáng chói, vôi 
clorua bị phân hủy, giải phóng O; và Clạ, vì vậy cần để thành 
phẩm trong chỗ tối và mát. Các axit (kế cả axit cacbonic) phân 
hủy vôi clorua giải phóng clo. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo TCƠQG 1692 — 46, lượng clo hoạt động trong vôi clorua loại 
“thường” phải là 32 — 36%, trong loại “bển với nhiệt” là 28 — 32%. 
Hiệu số giữa clo tổng số và clo hoạt động phải không quá 2%. 

Toàn bộ lượng khí ẩm không quá 10%, Ca(OH);¿ không quá 
24% (đối với vôi clorua loại “bền với nhiệt”). 

Điều chế 

Làm trong tủ hút. 

Thành phẩm loại “thường” điều chế như sau: 

Cho thêm 8,5m nước vào 100g vôi tôi nguyên chất, trộn kỹ. 
Nạp hỗn hợp này vào ống thủy tinh rộng, để nằm ngang, hỗn 
hợp chiếm không quá một nửa tiết diện của ống. Dùng nước 


? Hoặc CaGCi; + Ca(CIO);. 
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lạnh làm nguội ống, cho luồng khí elo đi qua ống (£ủ hút!) cho 
đến khi trọng lượng của ống không tăng lên nữa. Sau đó, đổ 
ngay thành phẩm vào lọ đậy kín. 


VÔI TÔI XỨT 
Ngtrium Ti me soda Natronkudik 
hydrtcum caÌce 
Tính chất 


Vôi tôi xút là những khối xốp màu trắng gồm NaOH và 
Ca(CH);. Nó hút rất mạnh hơi ẩm và khí CO; biến thành 
Na;CO; và CaCO:. l 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 


Theo TCQG 4455 - 48, thành phẩm dùng trong hóa học phân 
tích thông thường phải là những hạt đường kính 2 — 3mm. Khả 
năng hấp thụ phải đạt được ít nhất là 20% CO; về trọng lượng. 
Lượng nitơ tối đa cho phép là 0,002%, 

Điều chế 

1. Đổ vào bát sứ lớn dung dịch 185g NaOH trong 600m nước 
và cho ngay vào đó lửšg CaO mới nung đựng trong một cốc lớn. 
Thêm ngay một dung dịch 65g NaOH trong 300zni nước. Cẩn 
thận, kẻo bắn tóe ra ngoài! Phải mang kính bảo hiểm. Sau khi 
tôi, được một khối dính lại với nhau. Đem đập vỡ thành các 
mảnh và sàng hết bụi nhỏ. 

3. Muốn điều chế vôi tôi xút dùng trong vi phân tích, người ta 
nung 130g CaCO; /.k.p.¿. (xem cách điều chế) trong ba giờ ở 900° 
trong lò ống đặt nghiêng. Sẽ được 70g CaO. Hòa tan trước 20g 
NaOH (.È) trong 70m nước, để yên và lấy dung địch trong suốt 
pha loãng cho đến t.]. riêng 1,13 (cần khoảng 7Bm nước). . 

Bỏ 70g CaO vào một lá sắt có gờ xung quanh, thêm 6ðzni 
dung dịch NaOH t.Ì. riêng 1,13, dùng thìa khuấy mạnh. Sau khi 
phản ứng đã kết thúc (sau 5 — 10p), sấy khô sản phẩm thụ 
được trong 8 —- 10p ở 200 - 250, rồi đập vỡ, sàng bỏ những hạt 
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lớn hơn 3mưn, lấy những hạt bé hơn sảy cho sạch bụi (d hút) đồ 
vào lọ và gắn parañn. 

Nếu chỉ lấy 50m dung dịch NaOH để thực hiện phản ứng 
trên, thì được ngay sản phẩm không cần phải sấy. 

Kết quả thu được 100g. 


XERI ~ AMONI NHRAT 


Ceriuim nữricum Ceric gmumnontum Ceriamunontum 

qmoniatum n‡trate . nitrat 
(NH¿);Ce(NO:)s TLPT 548,26 

Tính chất 


(NH¿);Ce(NO;); là những tỉnh thể đơn tà, màu đỏ da cam, dễ 
tan trong nước và trong rượu. 


Bảng 354 — Độ tan (NH¿);Ce(NOQ); trong nước 


(NH¿);Ce(NO¿); % (NH,);Ce(NO;); % 


64,5 66,84 
85,6 69,4 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 
Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT (năm 1948), 
thành phẩm hạng ¿.k.p.f phải chứa ít nhất 99,ð% (NH.)zCe(NO2)¿. 


Lượng tạp chất tối đa cho phép trong thành phẩm (NH,);Ca(NOQ;)s 
t.b.p.t như sau (%): 


Xeri hóa trị ba (qui ra CeOa) 9,1 

Nguyên tố đất hiếm, trừ Ce (qui ra các oxyt) 0,1 

Chất không bị NH„OH kết tủa 9,05 

Sắt (Œe) 0,002 

Kim loại nặng nhóm H;S5 0,002 
880 
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Điều chế 


Muốn điều chế thành phẩm hạng ¿&jp.£ người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 

Cho 85g florua của các đất hiếm (nhóm xeri)"” và 50m nước vào 
cốc bằng thủy tỉnh (hay bằng chì) cỡ 250mm, đưn từ từ hỗn hợp trên 
bình cách cát ở trong tủ hút, vừa khuấy bằng một thìa pÌatin (cần 
đeo găng cao su) vừa thêm 150m) H,SO, tỷ trọng 1,84. Khối chất 
bắn tung tóe ra vì có HF bay lên. Đưn nóng trên bình cách cát 10 ~ 
1 giờ nữa, thỉnh thoảng lại khuấy cho đến khi SO¿ bắt đầu thoát 
ra. Để nguội, chuyển khối shất sang cốc sứ chứa 750mnj nước nóng, 
rồi rửa phân chất còn lại với 250m! nước, Khuấy hỗn hợp trong 
khoảng hai giờ, để lắng, rồi lọc qua hai lần giấy lọc. . 

Lặp lại động tác trên hai lần, ta thu được tất cả gần ba lít 
dung dịch. Đun nóng ung dịch đến 70 — 80°; thêm dung dịch 
chứa 600g NaOH trong 1/ nước đến khi có phản ứng kiểm mạnh 
trên giấy quỳ (đâu tiên có kết tủa trắng, sau đó có kết tủa xám 
rơi xuống), để lắng, lọc gạn, rồi rửa gạn kết tủa bằng nước nóng 
cho đến khi đuổi hết SO,?. Cho kết tủa hydroxyt đang còn ướt 
vào trong một cốc sứ lớn để trong tủ hút, thêm dung dịch chứa 
50g NaOH trong 2 — 3 nước, bật máy khuấy, cho khí clo đi qua 
ở 20 - 25° để oxy hóa Ce*”' và để chuyển tất cả các nguyên tố 
khác của nhóm xeri vào dung dịch (đưới dạng clorua). 

2Ce(OH);s + 2NaOH + Cl; = 2Ce(OH)¿ +2NaCl 

Người ta cho đi qua cả thầy 300 — 350g clo (gần 1007). Sau đó 
thổi qua huyền phù một dòng không khí để đuổi hết lượng clo 
tan rồi đun nóng cốc trên nổi cách thủy 2 - 3 giờ đến khi mất 
hoàn toàn mùi clo. Để lắng, rửa gạn cho hết CT, lọc hút, chuyển 
kết tủa (gần 200g) sang cốc sứ rôi hòa tan nó trong 250m! HNO; 
(.b.p.£, t.]. riêng 1,4). `: 
“Ỳ—_——=.-—_-_-.. 

'? Các florua đất hiếm bán ở thị trường có những thành phần thay đổi. 

Phương pháp này đối vối với nguyên liệu có chứa 28% CeO;, 37,7% các 

đất hiếm còn lại, 4,5% CaO. 
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Cô dung dịch màu đỏ sẫm cho đến trạng thái đậm đặc (đến 
khi còn 300m/), thêm 180 — 200g NHẠNO; tỉnh thể (.È.p.U), tiếp 
tục cô cho đến khi thu được tỉnh thể, rồi làm lạnh. Lọc hút các 
tỉnh thể (NHa);Ce(NO¿); rửa hai lần, mỗi lần với 15 — 207nÏ 
HNOQ;¿ rồi lọc qua hai lần giấy lọc. Cô nước lọc đến khi đặc lại 
như cháo (còn 1⁄3 thể tích), rồi làm lạnh. Lọc hút muối thu được, 
rửa hai lần bằng HNOs (mỗi lần 10m). 

Cô nước cái cùng với nước rửa cho đến khi đặc lại như cháo 
rồi tách các tinh thể ra. Thu được cả thảy gần 150 — 175g muối. 
Kết tinh lại một lần nữa như cách trình bày ở trên, rồi sấy khô 
ở 75 — 85”, 

Thu được 130 —- 150g thành phẩm với hàm lượng 99,5% 
(NH¿);Ce(NOa»s. 

Thử 


Có thể xác định được chất lượng của thành phẩm bằng cách 
đem nung mẫu thử — bã còn lại phải có màu vàng chanh nhạt. 
Còn nếu khối chất nung có màu xám, thì cần phải kết tính lại 
thành phẩm. 


XERI DIOXYT 


Certum oxydatum Certum dioxide Cerium dioxyd 
CeOs TLUPT 172,13 
Tính chất 


CeOs là chất bột màu vàng chanh, t.l. riêng 7,2 - 7,5. Không 
tan trong nước, trong axit nitric và trong axit ciohydric. Tan 
trong H;SO;¿ đặc, cũng như trong các axit clohydric và nitric khi 
có chất khử (ví dụ H;O;). 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điểu kiện kỹ thuật tạm thời của VTT, thành phẩm 
hạng ¿.È.p.£ phải chứa í. nhất 98% CeO;, thành phẩm hạng tính 
khiết phải chứa ít nhất 96,5%. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
CeO; như sau (%): 
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Tạp chất thpt thkhh 


Lượng hao hụt khi nung 0,2 0,2 
Các nguyên tố đất hiếm (trừ Ce) qui raoxyt 1,6 3,2 
Điều chế 


2(NH,);Ce(NQ;); = 2CeO¿ + 4NH; + 12NO¿ + 2H;O + 3O; 
Muốn điểu chế thành phẩm hạng ¿.È.p., người ta cho 60g 
(NH¿);Ce(NO¿); (.k.p.£) vào trong một cốc sứ, rồi đun nóng trong 
lò nung (ở ¿rong tử hút) ở 2002; cho đến khi các nitơ oxyt không 
thoát ra nữa. Sau đó tăng nhiệt độ đến 250 — 280° và giữ ở 
nhiệt độ đó hai giờ nữa. Sau khi để nguội chuyển CeO; vào lọ. 
Thu được 19g CeOa. 


XERI (Il) SHNFAT 


Cerium suifuricum - Cerious sulfate Cerosulfat 
oxydulatuưm 
Cez(SO¿);.BH;O : TLPT 712,59 
Tính chất 


Cez(SO4)¿ khan là chất bột tỉnh thể màu trắng, t.]. riêng 3,91. 
Rất háo nước, tan trong nước, đồng thời giải phóng nhiệt. Nó 
chuyển thành một khối hydrat đồng nhất khi tác dụng với một 
lượng nước nhỏ. 

Hydrat Cez(SO,);.8H¿O là những tỉnh thể giả hình thoi, t.L. 
riêng 2,89. 


Bảng 355 - Độ fan Cez(SO¿; trong nước 


Cez(SO¿)s £ Cez(SOA) 
% % 


"C 

60 3,73 

80 1,19 
100,5 0,46 


NH;/Heuluri.IQ04-01g 


Bảng 356' - Tý trọng các dung dịch nước Cez(SO¿); 


Ce(SO,)s% —— Oea6Ob% | dể | 


1,1520 


Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT (năm 1939) 
thành phẩm hạng ¿ứÈkjp£ phải chứa ít nhất là 100% 
Ce;(SOu);.8HaO. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong các hạng thành phẩm 
Cez(SO,);s.8H¿O hạng £.È.p.£ như sau (%): 

Nguyên tố đất hiếm (trừ xeri) qui ra các oxyt 0,2 


Sắt (Fe) 0,0001 
Canxi (Ca) không có 
Kim loại nặng nhóm H;S 0,0005 


Điều chế 
(NH,);Ce(NO;)s + 4NH,OH = Ce(OH)¿ + 6NHNO;¿ 
Ce(OH)¿ + 2H;8O, = Ce(SOu); + 4HzO 
2Ce(SO/); + HO; = Ce;(SOa); + H;SO¿ + Ò; 
Muốn điều chế thành phẩm hạng £.k.p.£ người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 
Hòa tan 100g (NH,);Ce(NQ¿); (.k.p.£) vào 500 —- 600m nước 
trong bát sứ dung tích 1 đun nóng trên nồi cách thủy. Lọc dung 


) Các dữ kiện ở bảng 355 không phù hợp với dữ kiện ở bảng 356, vì các tác 
giả khác nhau cho những dữ kiện khác nhau. 
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dịch. Vừa đun nóng vừa thêm 110 — 130m) NH,OH (.k.p.¿, t.L. 
riêng 0,91) vào dung dịch cho đến khi kết tủa hoàn toàn. Lọc 
hút kết tủa, rửa mười lần bằng nước nóng (mỗi lần 100m!) cho 
đến khi đuổi hết NO;' (thử với diphenylamin). Chuyển kết tủa 
đã rửa sạch vào cốc sứ, đun nóng và thêm 500 — 550m H;SO¿ 
20% (:.k.p.t), khuấy đều. Sau khi tan hết, vừa khuấy vừa rót 20 — 
22m H;O; 30% theo từng lượng nhỏ một cho đến khi mất màu” 
rồi đun nóng để phá hủy H;O; dư. 

Cô dung dịch đã được lọc trên nồi cách thủy ở nhiệt độ không 
cao quá ö5” cho đến khi tạo được một lượng lớn tỉnh thể (thể tích 
còn 80 — 100m), rồi làm lạnh. Lọc hút các tình thể, rửa bai lần 
bằng rượu (mỗi lần 10m), sấy khô trên kính ở nhiệt độ phòng. 

Thu được 60g. 


XERI (IV) SINFAT 


Ceriưmn sulfuricum Ceric Ceri 
oxyddtum sulfqte suifat 

Ce(SO,);.4HạO TLPT 404, 33 
Tính chất 


Ce(SO,);.4H;O là những tính thể hình kim, hệ tà phương, 
màu vàng, mất nước ở 155°. Ce(SO,); khan là chất bột màu vàng 
sãm, dễ tan trong nước và không tan trong H;SO, đặc. Khi pha . 
thật loãng hoặc khi đun sôi, thì từ dung dịch nước của Ce(SO,); 
sẽ cho thoát ra kết tủa muối bazơ CeOSO,.H;O màu vàng sáng, 
hầu như không tan trong nước (1 : 25000). Ở 3002 xeri sunfat bị 
phân hủy thành CeO; và SO¿. 

Tiêu chuẩn thuốc thử thị trường 

Theo các điều kiện kỹ thuật tạm thời của VTT (năm 1989), 
thành phẩm hạng ¿.È.p.£ phải chứa ít nhất là 100% Ce(SO,);.4H;O. 

Lượng tạp chất tối đa cho phép trong Ce(SO,);4H;O hạng 


' Đôi khi, đáng lẽ mất màu thì.lại xuất hiện màu vàng bẩn (Ti), màu vàng 
này bị mất khi tiếp tục đun nóng, 


NHĐSDEREHIND, ng BIẾN H 


t.k.p.t là (%): 


CeŸ* (qui ra CeO;) 0,2 
Nguyên tố đất hiếm (trừ Ce) qui ra oxyt 0,5 

Sắt (Fe) 0,00085 
Canxi (Ca) không có 
Kim loại nặng của nhóm H;S (Ph) 0,001 
Điều chế 


Muốn điểu chế thành phẩm hạng ¿.Ẻ.p.í, người ta áp dụng 
phương pháp sau đây: 

Hòa tan 100g (NH,);zCe(NQ;); (.È.p.£) trong 500 — 600mÏ nước 
nóng (70 — 80”), lọc đi nếu cần, rồi thêm 110 — 130m NH,OH 
(.b.p.t, t1. riêng 0,91) vào nước lọc cho đến khi kết tủa hoàn toàn 
Ce(OH)„. Lọc hút kết túa, rửa bằng nước cất nóng mười lần (mỗi 
tần 100mm) cho đến khi đuổi hết NO; (thử với diphenylamin), thỉnh 
thoảng dùng thìa để khuấy. 

Cho Ce(OH)¿ ướt vào bát sứ dụng tích 1ỉ, vừa khuấy vừa thêm 
một hỗn hợp gồm 33mi nước và 33m! H;SO, (t.l. riêng 1,84) rồi 
đun nóng trên nổi cách thủy. Lọc dung dịch, cô nước lọc 
(250 — 280m) trên nổi cách thủy cho đến khi tạo thành một 
khối tinh thể đặc sệt. Làm lạnh, lọc hút các tỉnh thế, rửa từ ba 
đến bốn lần bằng nước ướp đá. Rải muối thu được thành lớp 
mồng trên một tấm kính, rồi sấy ở 25 - 30” cho đến khi các tỉnh 
thể không dính vào đũa thủy tỉnh nữa. Cho thành phẩm vào lọ 
có nút nhám. 

Thu được 58 ~ 60g. 
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BẢNG CHỈ DẪN TÊN GỌI CÁC HỢP CHẤT 


Agon 20_ asenic Š., 
Amiäng dùng cho chén gút 21 asenơ 77 
Amoni boric 79 
axetat 22 cacbonic 80 
bromua 22 cromic 82 
cacbonat 26 ¡odic 8B 
clorua 27 molypdic 86 
Cromat 29 photphoric 88 
bicromat ở0 selenơ 92 
dihydrophotphat 32 sunfUric 92 
florua 33 sunfirơ 93 
hydrocacbonat 3ã telurie 98 
hydrophotphat 37 telurơ 99 
hydrosunfua 39  vanadc - 99 
hydrotactrat 40 vonfamic 100 
lodua 41 Anhydron 538 
metavanadat 43 Antimon 101 
molypdat 45 bromua 104 
nitrat 47  florua 105 
nitrit 50 pentacÌlorua 106 
oxalat ðÌ  pentasunfua 107 
peclorat 52 pentoxyt 74 
pesunfat 54 triclorua 108 
photphat 55 trioxyt 75 
polysunfua 56  trisunfua 110 
sunfat 57 Antimonyleclorua 119 
sunfua 59 Asen 113 
tactrat 61  pentoxyt 77 
thioxyanat 63 triclorua 114 
vonfamat 66  trisunfua 115 
Amoniac 67 (II) sunfua TH. 
Anhydrit Axit 
antimonic 74 asenic 116 
antimonơg 75 axetic 117 
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boric 
bromhydric 
bromic 
clohydric 

cloric 

cloroauric 
cloroplatinic (IV) 
clorosunfonic 
flohydric 
flosilic 
hypoclorơ 
hypophotphoric 
hypophotphorơ 
iodic 

1othydric 
metaphotphoric 
molypdic 

nitric 
nitrozylsunfuric 
orthophotphoric 
oxalic 

peclorie 
pemonosunfuric 
pelodic 
photphomolypdic 
photphoric 
photphorơ 
PYrosunfuric 
Dyrosunfric 
selenic 

selenơ 

sIlicic 

stannie 
sunfUric 

teluric 

uranic 
vonfamic 


121 
124 
129 
130 
138 
139 
140 
142 
143 
146 
147 
148 
149 
151 
153 
156 
158 
159 
168 
182 
170 
172 
178 
179 
180 
182 
185 
188 
188 
192 
195 
187 
201 
202 
214 
216 
216 


Bạc 219 
bromua 223 
clorua 224 
cromat - 226 
bicromat 3226 
florua 227 
1odua 228 
nitrat 229 
nitrit 232 
oxyt 233 
sunfat 234 
xyanua 235 
Bar - . 

axetat 236 
cacbonat 237 
clorat 239 
clorua 241 
cromat 243 
hydroxyt 244 
nitrat 246 
oxyt 248 
peroxyt 249 
sunfat 251 
sunfia 252 
Bitmut 254 
clorua 255 
nitrat 257 
oxyt 258 
oxytnitrat 

(bimutyÌ mitrat) 259 


Bo 


florua 261 
oxyt 79 
Brom ` __982 
Cacbon 266 
dioxyt 80 
disunfua 268 
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xyanhydric 217 oxyt 270 


tetraclorua 272 Clo 323 
(tetraclometan) Coban 
Cacbonyl clorua 702 (ID axetat 330. 
Cacbosilicagen 273 (ID cacbonat 331 
Cadimi 274 (II) clorua 332 
axetat 275 (ID florua 335 
cacbonat 277 (HỊ) hexaamminoclorua 336 
clorua 278 (11) hydroxyt 337 
nitrat 280 (ID nitrat 398 
oxyt 281 (ID oxyt 340 
sunfat 282 (TH) sunfat 342 
Calomen 794 Crom 344 
Canxi {I) clorua 345 
axetat 285 (TH) clorua 347 
cacbonat 286 (TH) hydroxyt 351 
clorua 288 (II nitrat 353 
florua 291 (HI) oxyt . 355 
hydroxyt (vôi tôi) 293 (III) sunfat 355 
nitrat 296 Diatomit 357 
oxyt (vôi sống) 298 Đá bọt dùng cho 

sunfat (thạch cao) 299 phòng thí nghiệm 358 
sunfia 300 Đông 359 
Cát thạch anh .. ,023_ amonli cÌorua 362 
Chì 302 (ID axetat 363 
axetat (đường chì) 304 (I bromua 364 
(TT) cacbonat 306 (1D bromua 365 
clorua 308 cacbonat bazơ 367 
cromat 310: (D clorua 368 
dioxyt 311 (I)clornma _ 370 
hỗn hống 313 (TD hydroxyt 372 
(ID hydroxyt 314 (1 iodua 374 
(ID iodua 316 (ÍD n¡itrat 375 
nitrat 317 (l) oxyt 376 
orthoplombat (ID oxyt 378 
(chì minium) 319. (1l) sunfat 380 
(TD oxyt 320 Giấy 
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(IV) oxyt 
peroxyt 

(ID sunfat 
(TU sunfua 
nghệ 
phenolphthalein 
quỳ 

tỉnh bột iot 
tropeolin (00) 
Hopcalit 
Hồ tinh bột 
kẽm - iot 
tan được 
Hỗn hợp exca 
magiê 

Hợp kim 
devacda 

vut (kim loại vut) 
Hydrazin 
clorua 

hydrat 
sunfat 

Hydro 

florua 
peroxyt 
Ppolysunfua 
sunfua 
Hydroxylamin 
hydroclorua 
sunfat 

lot 
monoclorua 
pentoxyt 
triclorua 
Kali 
antimonyltactrat 
biiodat - 


đ11 
Jđ11 
322 
322 
384 
384 
384 
385 
386 
386 
387 
387 
388 
389 
389 


390 
390 
391 
398 
394 
396 
398 
143 
403 
407 
408 


412 
413 
415 
418 
85 

419 


419 
420 


chì 
lọc congo 


cromat 
dicromat 
dilorua 
dihydrophotphat 
disunfat 
disunfit 
ferixyanua 
feroxyanua 
florua 
hydrocacbonat 
(cacbonat axIt) 
hydrophotphat 
hydrosunfat 
(sunfat axit) 
hydroxyt 

iodat 

1odua 
manganat 
natr1 cacbonat 
natri tactrat 
(muối Xâynhet) 
nitrat (xanpêt) 
mtrit 

oxalat 
peclorat 
pemanganat 
periodat 
pesunfat 
Đyroantimonat 
pyrosunfat 
pysosunfit 
sunfat 
thiocacbonat 
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383 


434 
436 
438 
439 
478 
479 
440 
442 
444 
446 


448 
450 


451 
454 
456 
459 
460 


461 
462 
464 
467 
469 
471 
473 
475 
477 
478 
479 
480 
482 


boflorua 
bromat 
bromua 
cacbonat 
clorat 

clorua 

clorua 

hỗn hống 
hydroxyt . 
iodua 

nitrat 

oxyt 

kẽm photphat 
kẽm photphua 
sunfat 
sunlia 

- uranyÌ axetat 
Lãthi 
cacbonat 
clorua 

nhôm hydrua 
sunfat 

Làm huỳnh 
bromua 
hexaflorua 
Magiê 

axetatL 
cacbonat 
clorua 
nitrat ` 

oxyt 

peclorat 
peroxyt 
sunfat 
Mangan 

qT) cacbonat 
(1D clorua 


thioxyanat 
xyanua 

Kẽm 

amonl clorua 
axêtat 
cacbonat 
cromsunfat và 
kali sunfat 
nhôm sunfat và 
amon! sunfat. 
nhôm sunfat và 
kali sunfat 

sắt (ID và 
amoni sunfat 
Muối Mo 

Natri 

amit : 
amoni photphat 
asenat 

asenIt 

axetat 

bimutat 
bromua 

clorat 

clorua 
cobantiniItrIt 
dicromat 
dihydrophotphat 
diphotphat 
disunfat 
dithionit 

florua 

fosilicat 

fomat 

hỗn hống 
hydrocacbonat 
hydrophotphat 
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483 
485 
487 
489 
490 
491 


694 


696 


698 


748 
548 
549 
551 
552 
553 
554 
555 
557 
559 
565 
566 
569 
578 
573 
624 
626 
574 
576 
578 
579 
580 
561 
583 


dioxyt ˆ 539. hydrosunfat 585 


nitrat 542 hydrosunfit B87 
(H) oxyt 544 hydrotactrat B87 
(ID sunfat B545 hydroxyt 588 
Moiypden trioxyt . 86 hypocloric 592 
Muối kép của amoni hypophotpbit B94 
sunfat và sắt (III) sunfat 700 

hyposunft B874 sunfua 659 
lodua 596 Niken 

metaasenit 599. amoni sunfat 660 
mnetaniobat 600 cacbonat bazơ 662 
metaphotphat 600 clorua 663 
metavanadat 602  nitrat 665 
mitrat 603 (TIII) oxyt 667 
nitrit 606 sunfat 668 
nitroprusit 608 Nitơ 670 
orthophotphat 609 dinitơ oxyt 673 
orthovanadat 611 dioxyt và dinitơ 

oxalÌat 612 tetroxyt 674 
parapeiodat 614 oxyt 676 
peborat 614 Nước 677 
peclorat 616 Nước cường thủy 685 
pentasunfua 618 Oxy 685 
peroxyt 615 Ozon 690 
pesunfat 620 Paladi clorua 693 
photphomolypdat 621 Phèn 

photphovonfamat 623 crom - kali 694 
pyrophotphat 624 kali 698 
Đyrosunfat 626 nhôm — amoni 696 
pyrosunfit 627 nhôm ~ kali 698 
silicat 629 sắt - amoni 700 
sunfat 631 Photgen 702 
sunÑt 633  Photpho 703 
sunfoantimonat 634 oxy bromua 718 
sunfua 635 oxy clorua 720 
tactrat 6838 pentabromua 707 
tetraborat 639 pentaclorua 707 
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thioantimonat 
thiosunfat 
vonfamat 
Nhôm 
bromua 
clorua 
hydroxyt 
nitrat 

oxyt 

sunfat 
clorua 

Platin 

(TT) clorua 
(IV) clorua 
Rubidi clorua 
Sắt 

(H) bromua 
(TID bromua 
(TD clorua 
(TH) clorua 
(TH) hydroxyt 
(TT) nitrat 
(ID oxyt 
oxyt từ 

(H) sunfat 
(HD sunfat 
(ID) sunfua 
Solen 

dioxyt 
Stronti 
cacbonat 
clorua 
hydroxyt 
nitrat 

oxyt 

sunfia 
Sunfonyl clorua 


642 
643 
644 


646 
648 
650 
654 
656 
657 
720 
721 
725 
726 
726 
727 
729 
731 
752 
735 
738 
740 
742 
744 
745 
747 
749 
752 
92 


755 
756 
758 
760 
762 
763 
142 


pentoxyt 

sunfia 
tribromua 
triclorua 
triodua 

trioxyt 
Photphoni iodua 
Photphoryl 
bromua 


(TV) cìorua 
dioxyt 

(TT oxyt 
(V) oxyt 
(ID sunfat 
(IV) sunfat 
(IV) sunfua 
tetraclorua 
Thiony] clorua 
Thori 
dioxyt 
nitrat 
sunfat 
Thuốc thử Netle 
Thủy ngân 
(TD axetat 
(D bromua 
(D bromua' 
{D clorua 
() clorua 
{D iodua 
(ID iodua 
(D nitrat 
(TT) nitrat 
(D oxyt 

(ID oxyt 

(Ö sunfat 
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88 
709 
710 


712 


714 
715 
717 


718 


773 
778 
TT 
778 
779 
780 
781 
778 
782 


783 
784 
785 
786 
787 
791 
792 
793 
+94 
796 
799 
800 
801 
892 
804 
804 
806 


Sunfu 

dioxyt 
trioxyt 
Sunfuryl cÌorua 
TaÌi nitrat 
Telu 

dioxyt 
trioxyt 
Thiếc 

(T1) clorua 
Urani 

oxyt hỗn tạp 
trioxyt 
Uranyl 
axetat 
nitrat 
sunfat 


Vanadi pentoxyt 


Vanadyl clorua 
Vanadyl sunfat 
Vàng 


894 


93 
92 
764 
766 
767 
99 
98 
769 
770 


816 
81? 


819 
820 
822 
99 

823 
824 
825 


(II) sunfat 
(HH) sunfua 
(ID xyanua 
Thủy tính tan 
Titan 

dioxyt 

(TT) sunfat 
tetraclorua 
triclorua 


Vonfam trioxyt 
Vôi 

clorua 

tôi xút 

Xeri 

- amoni nitrat 
đioxyt 

(HD sunfat 
(IV) sunfat 


807 
808 
809 
629 


810 
811 
812 
814 


100 
298 
827 
828 


829 
831 
832 
834 
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